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RESUMO 
 
 

Título: Síntese de piridazinonas, derivados de cumarinas e quinolinonas via 

reações de ciclização 

Autor: Anderson Carboni Mantovani  

Orientador: Prof. Dr. Gilson Zeni  

 

No presente trabalho, desenvolveu-se a síntese de uma série de heterociclos 

através da ciclização intramolecular de substratos alquinílicos mediados por sais de 

cobre ou ferro. Primeiramente, relatamos a síntese de piridazinonas através de um 

protocolo multicomponente de aldeídos, hidrazinas e ésteres alquinílicos catalisada 

por iodeto de cobre (I). Essa metodologia permitiu a obtenção de derivados de 

piridazinonas com 38 à 93% de rendimento. 

 

 Posteriormente, desenvolvemos uma metodologia para síntese de derivados 

de cumarinas e quinolinonas através da ciclização intramolecular de propiolatos 

arílicos e propiolamidas arílicas com dicalcogenetos de diorganoíla mediados por 

FeCl3. A combinação de quantidades de 1 equivalente de disseleneto de diorganoíla 

com 2 equivalentes de cloreto férrico mostrou-se eficiente para obtenção das 

respectivas cumarinas e quinolinonas substituídas, e ainda formando duas novas 

ligações, sendo uma ligação carbono-carbono, e outra carbono-selênio. 
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ABSTRACT 

Title: Synthesis of pyridazinone, coumarins derivatives and quinolinones by 

Cyclization Reactions 

Author: Anderson Carboni Mantovani 

Academic Advisor: Prof. Dr. Gilson Zeni 

 
In this thesis, it was developed two methods to prepare N, O-heterocycles 

using intramolecular cyclization of alkynes mediated by copper or iron salts. In the 

first part of this thesis, it was studied the synthesis of pyridazinones via a copper-

catalyzed multicomponent cyclization of aldehydes, hydrazines and alkynylesters. 

This methodology allowed the preparation of pyridazinones in 38 to 93% yields. 

 
 

In the second part, the combination of iron (III) chloride and diorganyl 

diselenides was used for the cyclization of arylpropiolates and arylpropiolamides in 

the synthesis of 3-organoselenyl-2-H-coumarins and 3-organoselenylquinolinones, 

respectively. 
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Heterociclos de cinco e seis membros, com dois átomos de nitrogênio na 

estrutura, são particularmente unidades, em síntese e na química medicinal, muito 

interessantes, pois apresentam um vasto número de produtos naturais, e muitos 

destes com atividade biológica.1 Entre os vários métodos desenvolvidos para 

síntese de heterociclos de cinco membros com dois átomos nitrogênio, o método 

mais usual para síntese destes compostos é baseado na condensação de 

hidrazinas com compostos 1,3-dicarbonílicos e a cicloadição 1,3-dipolar 

intermolecular de nitriliminas, ou compostos diazo à alquenos e alquinos.2 Apesar 

do grande avanço na síntese de compostos heterocíclicos de nitrogênio, o uso 

das cicloadições 1,3-dipolar para formação de heterociclos de seis membros é 

rara. Para síntese de heterociclos de seis membros a rota sintética mais comum 

envolve a reação de ciclização de hidrazinas com compostos carbonílicos.3 

Além das metodologias clássicas de síntese, as reações multicomponentes 

vêm ganhando reconhecimento no mundo acadêmico, pois combinam três ou 

mais substratos em uma única operação, reduzindo assim as etapas para síntese 

de diversos N-heterociclos funcionalizados.4 Nesse contexto, este importante 

processo sequencial vem sendo usado para preparar de maneira eficiente N-

heterociclos de 5 membros.5  Com isto em vista, tentamos expandir as reações 

multicomponentes para síntese de piridazinonas 4 partindo de aldeídos, 

hidrazinas e ésteres alquinílicos catalisado por cobre (Esquema 1). A 

característica inovadora desta reação multicomponente é a preparação da 

piridazinona de seis membros ao invés dos derivados azólicos de cinco 

membros.6 Destaque para a seletividade atribuída pela adição nucleofílica do 

carbono ao aceptor de Michael, promovida pelo cobre, ao invés da azoadição.  

                                            
1
 Heightman, T. D.; Vasella, A. T. Angew.Chem.,Int. Ed. 1999, 38, 750. 

2
 (a) Janin, Y. L. Chem. Rev. 2012, 112, 3924. (b) Fustero, S.; Sánchez-Roselló, M.; Barrio, P.; 

Simón-Fuentes, A. Chem. Rev. 2011, 111, 6984. (c) Attanasi, O. A.; Filippone, P. Synlett 1997, 
1128. 
3
 (a) Lee, S. G.; Kim, J. J.; Kweon, D. H.; Kang, Y. J.; Cho, S. D.; Kim, S. K.; Yoon, Y. J. Curr. Med. 

Chem. 2004, 8,1463. (b) Matyus, P. J. Het. Chem.1998, 35, 1075. 
4
 (a) Wipf, P.; Fang, Z.; Ferrie, L.; Ueda, M.; Walczak, M. A. A.; Yan, Y. Pure Appl. Chem. 2013, 

85, 1079. (b) Singh, G. S.; Desta, Z. Y. Chem. Rev. 2012, 112, 6104. (c) Dalpozzo, R.; Bartolib, G.; 
Bencivennib, G. Chem. Soc. Rev. 2012, 41, 7247. (d) Werner, S.; Nielsen, S. D.; Wipf, P.; Turner, 
D. M.; Chambers, P. G.; Geib, S. J.; Curran, D. P.; Zhang, W. J. Comb. Chem. 2009, 11, 452. (e) 
Wipf, P.; Stephenson, C. R. J. Org. Lett. 2005, 7, 1137. 
5
 Liu, P.; Pan, Y.; Xu, Y.; Wang, H. Org. Biomol. Chem. 2012, 10, 4696. 

6
 (a) Safaei, S.; Mohammadpoor-Baltork, I.; Khosropour, A. R.; Moghadam, M.; Tangestaninejad, 

S.; Mirkhani, V. New J. Chem. 2013, 37, 2037. (b) Tu, X-C.; Feng, H.; Tu, M-S.; Jiang, B.; Wang, 
S-L.; Tu, S-J. Tetrahedron Lett. 2012, 53, 3169. (c) Safaei, S.; Mohammadpoor-Baltork, I.; 
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Esquema 1. Equação geral. 

 

Em um segundo momento desse trabalho, planejou-se desenvolver uma 

metodologia alternativa e versátil para promover a ciclização intramolecular de 

propiolatos arílicos 5 e propiolamidas arílicas 6 para formar respectivamente 

cumarinas e piridazinonas com grupamento organosselênio ligado diretamente à 

estes heterociclos. 

A aplicação dos compostos orgânicos de selênio como intermediários 

sintéticos e a descoberta de suas atividades biológicas atraiu muito interesse da 

comunidade científica.7 Com isso, novos estudos para o desenvolvimento de 

estratégias para introdução do átomo de selênio em compostos orgânicos vem 

sendo extensivamente relatadas.8 A incorporação da unidade de selênio em uma 

cadeia carbônica modifica sua propriedade física, farmacológica e toxicológica, 

como também sua reatividade química. Em relação às propriedades 

farmacológicas, a presença do átomo de selênio em uma potencial molécula 

bioativa, pode aumentar drasticamente a atividade biológica da molécula.9 Os 

métodos para incorporação de uma unidade de selênio em uma estrutura 

orgânica são comumente baseados no uso de eletrófilos,10 nucleófilos11 ou 

                                                                                                                                    
Khosropour, A. R.; Moghadam, M.; Tangestaninejad, S.; Mirkhani, V. Adv. Synth. Cat. 2012, 359, 
3095. (d) Raw, S. A.; Turner, A. T. Tetrahedron Lett. 2009, 50, 696. 
7
 (a) Nomoto, A.; Ogawa, A. The Chemistry of Organic Selenium and Tellurium Compounds; 

Rappoport, Z., Ed.; John Wiley & Sons: Chichester, 2012, Vol. 3, pp. 623-688. (b) Santi, C.; 
Santoro, S.; Battistelli, B. Curr. Org. Chem. 2010, 14, 2442. 
8
 (a) Perin, G.; Lenardão, E. J.; Jacob, R. G.; Panatieri, R. B. Chem. Rev. 2009, 109, 1277. (b) 

Ogawa, A. Main Group Metals in Organic Synthesis; Yamamoto, H., Oshima, K.; Eds.; Wiley-VCH: 
Weinheim, 2004, pp. 813-866. 
9
 (a) Nogueira, C. W.; Rocha, J. B. T. Arch. Toxicol. 2011, 85, 1313. (b) Nogueira, C W; Zeni, G; 

Rocha, J. B. T. Chem. Rev. 2004, 104, 6255. 
10

 Santi, C.; Santoro, S. Organoselenium Chemistry: Synthesis and Reactions; Wirth, T.; Wiley-
VCH Verlag GmbH & Co. KGaA: Weinheim, Germany, 2011, pp 1-51. 
11

 (a) Senatore, M.; Lattanzi, A.; Santoro, S. Della Sala, G. Org. Biomol. Chem. 2011, 9, 6205. (b) 
Santoro, S.; Battistelli, B.; Testaferri, L.; Tiecco, M.; Santi, C. Eur. J. Org. Chem. 2009, 4921. (c) 
Tiecco, M.; Testaferri, L.; Marini, F.; Sternativo, S.; Del Verme, F.; Santi, C.; Bagnoli, L.; Temperini, 
A. Tetrahedron 2008, 64, 3337. 
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espécies radicalares.12 Nos últimos anos, nosso grupo de pesquisa e outros, 

reportaram uma aplicação sintética dos compostos de organosselênio com sais 

de Fe(III) nas reações de ciclização eletrofílica.13 A ciclização eletrofílica é uma 

das mais poderosas metodologias para preparação de carbocíclos e 

heterociclos.14 Os agentes de ciclização mais comumente utilizados nestas 

reações são o (coll)2PF6/BF3·3OEt2,
15 IPy2BF4,

16 ácido tricloroisocianúrico 

(TCCA),17 N-halo succinimida (NXS)18 e halogênios.19 O desenvolvimento de 

protocolos ambientalmente corretos, que seguem com a linha dos princípios da 

química verde, é o grande objetivo da pesquisa acadêmica e industrial. 

Considerado isso, o baixo custo e baixa toxicidade dos sais de Ferro o tornam 

uma interessante alternativa para síntese orgânica. Tendo isso em vista e com 

base e a baixa toxicidade do FeCl3 e ainda as propriedades peculiares dos 

compostos de organosselênio, propomos a síntese de 3-organosselenil-2H-

cumarinas 7 e 3-organosselenilquinolinonas 8 via ciclização eletrofílica de 

propiolatos arílicos 5 e propiolamidas arílicas 6 (Esquema 2). Diversos métodos já 

foram relatados na literatura para ciclização dos propiolatos arílicos via 

hidroarilação intramolecular catalisada por metais de transição, tais como Pt,20 

                                            
12

 (a) Ogawa, A.; Ogawa, I.; Obayashi, R.; Umezu, K.; Doi, M.; Hirao, T. J. Org. Chem. 1999, 64, 
86. (b) Ogawa, A.; Doi, M.; Ogawa, I.; Hirao, T. Angew. Chem., Int. Ed. 1999, 38, 2027. 
13

 (a) Yang, Z. -J.; Hu, B. -L.; Deng, C. -L.; Zhang, X. -G. Adv. Synth. Catal. 2014, 356, 1962. (b) 
Stein, A. L.; Bilheri, F. N.; Back, D. F.; Zeni, G. Adv. Synth. Catal. 2014, 356, 501. (c) Speranca, A.; 
Godoi, B.; Zeni, G. J. Org. Chem. 2013, 78, 1630. (d) Speranca, A.; Godoi, B.; Pinton, S.; Back, D. 
F.; Menezes, P. H.; Zeni, G. J. Org. Chem. 2011, 76, 6789. (e) Yu, L.; Ren, L.; Yi, R.; Wu, Y.; 
Chen, T.; Guo, R. J. Organomet. Chem. 2011, 696, 2228. (f) Du, H. -A.; Tang, R. -Y.; Deng, C. -L.; 
Liu, Y.; Li, J. -H.; Zhang, X. -G. Adv. Synth. Catal. 2011, 353, 2739. (g) Gay, R. M.; Manarin, F.; 
Schneider, C. C.; Barancelli, D. A.; Costa, M. D.; Zeni, G. J. Org. Chem. 2010, 75, 5701. 
14

 (a) Gabriele, B.; Mancuso, R.; Larock, R. C. Curr. Org. Chem. 2014, 18, 341. (b) Mehta, S.; Yao, 
T.; Larock, R. C. J. Org. Chem. 2012, 77, 10938. (c) Mehta, S.; Larock, R. C. J. Org. Chem. 2010, 
75, 1652. (d) Chen, Y.; Cho, C. -H.; Shi, F. Larock, R. C. J. Org. Chem. 2009, 74, 6802. (d) Mehta, 
S.; Waldo, J. P.; Larock, R. C. J. Org. Chem. 2009, 74, 1141. 
15

 Okitsu, T.; Nakazawa, D.; Taniguchi, R.; Wada, A. Org. Lett. 2008, 10, 4967. 
16

 (a) Barluenga, J.; Vázquez-Villa, H.; Ballesteros, A.; González, J. M. Org. Lett. 2003, 5, 4121. (b) 
Barluenga, J.; Vázquez-Villa, H.; Ballesteros, A.; González, J. M. J. Am. Chem. Soc. 2003, 125, 
9028. 
17

 Sniady, A.; Morreale, M. S.; Wheeler, K. A.; Dembinski, R. Eur. J. Org. Chem. 2008, 3449. 
18

 (a) Ding, Q.; Wu, J. Adv. Synth. Catal. 2008, 350, 1850. (b) Bi, H. -P.; Guo, L. -N.; Duan, X. -H.; 
Gou, F. -R.; Huang, S. -H.; Liu, X. -Y.; Liang, Y. -M. Org. Lett. 2007, 9, 397. (c) Sniady, A.; 
Wheeler, K. A.; Dembinski, R. Org. Lett. 2005, 7, 1769. (d) Rao, M. S.; Esho, N.; Sergeant, C.; 
Dembinski, R. J. Org. Chem. 2003, 68, 6788. 
19

 (a) Waldo, J. P.; Mehta, S.; Larock, R. C. J. Org. Chem. 2008, 73, 6666. (b) Just, Z. W.; Larock, 
R. C. J. Org. Chem. 2008, 73, 2662. (c) Waldo, J. P.; Larock, R. C. J. Org. Chem. 2007, 72, 9643. 
20

 Pastine, S. J.; Youn, S. W.; Sames, D. Tetrahedron 2003, 59, 8859. 
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Au,21 Pd,22 In23 e Fe24. Em contrapartida, eficientes métodos foram relatados via 

reação de ciclização eletrofílica dos propiolatos arílicos 5 e propiolamidas arílicas 

6. Muito destes protocolos representam uma interessante rota para formação de 

espiro 9 via ipso-ciclização intramolecular (esquema 1).25  Neste trabalho, nosso 

desafio foi desenvolver um protocolo para ciclização de propiolatos arílicos 5 e 

propiolamidas arílicas 6 que seja efetivo para introduzir um grupo organosêlenio 

na estrutura final evitando a formação dos spiros 9.  

 

 

Esquema 2. Equação geral. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                            
21

 (a) Do, J. H.; Kim, H. N.; Yoon, J.; Kim, J. S.; Kim, H. -J. Org. Lett. 2010, 12, 932. (b) Shi, Z.; He, 
C. J. Org. Chem. 2004, 69, 3669. 
22

 (a) Kitamura, T.; Otsubo, K. J. Org. Chem. 2012, 77, 2978. (b) Li, K.; Zeng, Y.; Neuenswander, 
B.; Tunge, J. A. J. Org. Chem. 2005, 70, 6515. 
23

 Yoon, M. Y.; Kim, J. H.; Choi, D. S.; Shin, U. S.; Lee, J. Y.; Songa, C. E. Adv. Synth. Catal. 2007, 
349, 1725. 
24

 Li, R.; Wang, S. R.; Lu, W. Org. Lett. 2007, 9, 2219. 
25

 (a) Tang, B. -X.; Zhang, Y. -H.; Song, R. -J.; Tang, D. -Deng, G. -B.; Wang, Z. -K.; Xie, Y. -X.; 
Xia, Y. -Z.; Li, J. -H. J. Org. Chem. 2012, 77, 2837. (b) Likhar, P. R.; Racharlawar, S. S.; 
Karkhelikar, M. V.; Subhas, M. S.; Sridhar, S. B. Synthesis 2011, 2407. (c) Wang, Z. -Q.; Tang, B. -
X.; Zhang, H. -P.; Wang, F.; Li, J. -H. Synthesis 2009, 891. (d)Tang, B. -X.; Tang, D. -J.; Tang, S.; 
Yu, Q. -F.; Zhang, Y. -H.; Liang, Y.; Zhong, P.; Li, J. -H. Org. Lett. 2008, 10, 1063. (e) Tang, B. -X.; 
Qin Yin, Q.; Tang, R. -Y.; Li, J. -H. J. Org. Chem. 2008, 73, 9008. 



 17 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

Capítulo 1 

Revisão da literatura 



 18 

Anéis heterosubstituídos são aqueles em que um ou mais átomos de 

carbono de um carbociclo são substituídos por um heteroátomo. De maneira 

geral, o heteroátomo mais encontrado é o nitrogênio seguido pelo oxigênio e 

enxofre. No entanto, muitos outros átomos podem formar ligações covalentes 

estáveis para formar estruturas heterocíclicas. Assim, fósforo, arsênio, silício, 

selênio, telúrio, boro e germânio podem ser facilmente encontrados e 

preparados.26 

Compostos heterocíclicos funcionalizados vêm sendo intensamente 

estudados devido a muitos desses compostos serem biologicamente ativos. 

Essas estruturas são de grande interesse em diversas áreas, tais como biologia, 

farmacologia, óptica e eletrônica. Devido às diversas aplicabilidades, o interesse 

nesses compostos vem crescendo exponencialmente. Até meados de 1984 eram 

reportados 133.326 diferentes anéis heterocíclicos27 e desde então, a síntese e 

complexidade molecular destes compostos foram explorados. Como resultado, 

numa análise no Chemical Abstracts, 24.282.284 compostos orgânicos contendo 

estruturas heterocíclicas, foram registrados.28 

Assim, a síntese de compostos heterocíclicos esta longe de ser apenas 

resultados de rápidas pesquisas. Embora a natureza seja uma fonte inesgotável 

de estruturas heterocíclicas, muitos esforços são feitos devido a essas estruturas 

estarem presentes em fármacos, vitaminas, coenzimas, porfirinas, DNA, RNA, 

entre outros.1,29 Um dado interessante é que 85% dos fármacos disponíveis na 

medicina moderna são de origem sintética. Destes, 62% são heterocíclicos, sendo 

que 91% contém nitrogênio, 24% enxofre e 16,5% oxigênio em seu núcleo base.30 

Na figura 1, encontramos alguns exemplos de estruturas heterocíclicas que 

possuem potencial farmacológico.  Por exemplo, a Zidovudina, mais conhecida 

como AZT, é uma droga antirretroviral usada no tratamento da AIDS31 e a 

                                            
26

 Quin, L. D.; Tyrell, J. A. In Fundamentals of Heterocyclic Chemistryt Wiley/VCH, 2010, 
Weinheim. 
27

 American Chemical Society, Ring Systems Handbook, Chemical Abstracts, Columbus, OH, 
1984, p. 2. 
28

 Lipkus, A. H.; Yuan, Q.; Kucas, K. A.; Funk, S. A.; Bartelt W. F.; Schenck, R. J.; Trippe, A. J. J. 
Org. Chem. 2008, 73, 4443. 
29

 Nogrady, T.; Weaver, D. F. Medicial chemistry, A Molecular and Biochemical Approach Oxford, 
2005.  
30

 Barreiro, E. J.; Fraga, C. A. F. Química Medicinal: As Bases Moleculares de ação de Fármacos, 
Artemed Editora, Porto Alegre, RS, 2001, 53. 
31

 Kline, E. R., Sutliff, R. L. Medicine 2008,56, 752. 
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Amoxicilina é um poderoso antibiótico usado por seres humanos no combate de 

infecções causadas por bactérias.32 

 

Figura 1. Estruturas heterocíclicas biologicamente ativas 

 

Considerando os aspectos citados e a importância notável dos compostos 

heterocíclicos, inúmeras metodologias foram desenvolvidas e continuam sendo 

estudas com intuito de aprimorar os métodos já existentes, e também desenvolver 

novos processos para obtenção destes compostos. Tendo-se em vista que o 

objetivo desse trabalho trata da síntese de piridazinonas e derivados de 

cumarinas e quinolinonas através da ciclização intramolecular, nesse capítulo 

serão abordados e discutidos uma série de metodologias envolvendo a síntese 

desses compostos. A fim de situar melhor o leitor, primeiramente será feita uma 

revisão dos principais métodos para obtenção de derivados de piridazinonas. Em 

seguida, sabendo que a combinação de metais de transição com dicalcogenetos 

de diorganoíla já foram explorados na síntese de heterociclos e que o presente 

trabalho visa à utilização desses reagentes como responsáveis pelo processo de 

ciclização, algumas dessas metodologias também serão discutidas nesse 

capítulo. 

 

 

 

                                            
32

 Brook, I., Gober A. E. Arch Otolaryngol Head Neck Surg 2009; 135; 458 
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1.1 Compostos heterocíclicos  

A grande importância dos compostos heterocíclicos, tanto em síntese 

orgânica como por suas propriedades biológicas, fez com que o interesse na 

síntese destas substâncias aumentasse constantemente no decorrer dos últimos 

anos. Um grande número de compostos orgânicos de interesse biológico, 

farmacológico e na ciência de materiais, possuem em suas estruturas pelo menos 

um núcleo heterocíclico. 

Os compostos heterocíclicos apresentam uma nomenclatura bastante 

complexa, devido à diversidade de características inerentes as suas estruturas. A 

nomenclatura recomendada por Hantzsch-Widman estabelece hierarquias de 

prioridades: tais como tipo de heteroátomos, tamanho do anel, tipos de moléculas: 

monocíclica com um único tipo de heteroátomo, monocíclicas com dois tipos de 

heteroátomos, bicíclicas com dois anéis, moléculas policíclicas, entre outras 

peculiaridades estruturais.33 

Sistemas heterocíclicos estão divididos em quatro grupos distintos, sendo 

eles, heterocicloalcanos, heterocicloalquenos, heteroanulenos e 

heteroaromáticos. Compostos heteroaromáticos seguem a regra de Hückel, onde 

possuem (4n + 2) elétrons π deslocalizados ao longo do anel heterocíclico. O 

mais importante grupo destes compostos possui aromaticidade semelhante à do 

benzeno, sendo esta classe também chamada de heteroarenos. Os compostos 

mais importantes desta classe são o furano, tiofeno, pirrol, piridina e íons pirílio, 

sendo a reatividade e estabilidade desta classe de compostos comparada à do 

benzeno. 

 

1.2 Síntese de derivados de piridazinonas 

 

As piridazinonas são compostos da classe das diazinas. As diazinas são 

compostos nos quais dois átomos de carbono de um anel benzênico são 

substituídos dois átomos de nitrogênio. As diazinas mais simples são as 

piridazinas 9, pirimidinas 10 e a pirazinas 11. 

                                            
33

 (a) Katritzky, A. R.; Pozharskii, A. F. Em Handbook of Heterocyclic Chemistry, Second Edition; 
Pergamon: Oxford 2000. (b) Eicher, T.; Hauptmann, S. Em The Chemistry of Heterocycles, Second 
Edition; Wiley-VCH 2003. 
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Figura 2. Exemplos de diazinas 

 

 Piridazinonas são derivados das pirazinas com um grupo carbonila em sua 

estrutura. Existem dois isômeros de piridazinonas, as 3-piridazinonas 12 e as 4-

piridazinonas 13. 

 

Figura 3. Isômeros de piridazinonas 

 

A unidade piridazinonas é bastante conhecida pelas amplas atividades 

biológicas. A sua síntese tem atraído muita atenção na química orgânica e 

medicinal por diversos anos. Já se demonstrou muita aplicação farmacológica 

atrelada às piridazinonas, tais como analgésica,34 anti-inflamatória,35 antimicrobial, 

antidepressiva,36 antifúngica,37 cardiotônica38 e anticâncer.39  

 As metodologias mais descritas para síntese dessas piridazinonas 

baseiam-se nas ciclocondensações de hidrazinas com compostos dicarbonílicos. 

Kalpana e Saundane em 2014 realizaram a síntese de derivados de piridazinonas 

e fizeram ensaios biológicos a fim de determinar suas atividades biológicas.40 

Neste trabalho utilizaram como materiais de partida hidrazinas ligadas a 

heterocíclos 14 e o ácido 2-bezoilbenzóico 15 em ácido acético como solvente à 

                                            
34

 Dogruer, D. S.; Sahin, M. F.; Kupeli, E.; Yesilada, E. Turk. J. Chem. 2003, 27, 727. 
35

 Harris, R. R.; Black, L.; Surapaneni, S.; Kolasa, T.; Majest, S.; Namovic, M. T.; Grayson, G.; 
Komater, V.; Wilcox, D.; King, L.; Marsh, K.; Jarvis, M. F.; Nuss, M.; Nellans, H.; Pruesser, L.; 
Reinhart, G. A.; Cox, B.; Jacobson, P.; Stewart, A.; Coghlan, M.; Carter, G.; Bell, R. L.; J. 
Pharmacol. Exp. Ther. 2004, 311, 904. 
36

 Wermuth, C. G.; Schlewer, G.; Bourguignon, J. J.; Maghioros, G.; M. Bouchet, J.; Moire, C. J. 
Med. Chem. 1989, 32, 528. 
37

 Takeshiba, J.; Kinoto, T.; Jojima, T. Eur. Pat. Appl. Chem. Abstr. 1984 1983, 100, 139128. 
38

 Okushima, H.; Narimatsu, A.; Kobayashi, M.; Furuya, R.; Tsudo, K.; Kitada, Y. J. Med. Chem. 
1987, 30, 1157. 
39

 Rathish, I. G.; Javed, K.; Ahmad, S.; Bano, S.; Alam, M. S.; Akhter, M.; Pillai, K. K.; Ovais, S.; 
Samim, M. Eur. J. Med. Chem. 2012, 49, 304. 
40

 Saundane, A. R.; Kalpana, R. Med. Chem. Res. 2015, 24, 1681. 
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temperatura de refluxo (118 ºC). Obtiveram os derivados de piridazinonas em 

rendimentos que variaram entre 63 e 67%. As reações se procederam 

relativamente bem e toleraram grupamentos neutros, doadores e retiradores de 

elétrons (Esquema 3).  

 

Esquema 3 

 

Ji e colaboradores realizaram a síntese de piridazinonas utilizando o ácido 

mucoclórico 20 ou ácido mucobrómico 21 e a 3,4-fluroanilina 17 como substratos 

para reação (Esquema 4).41 Neste trabalho, a hidrazina foi preparada one-pot 

através da reação de diazotação com ácido nitroso e a consecutiva redução com 

SnCl2. As piridazinonas foram preparadas com rendimentos de 65 e 85% com 

pureza maior de 95%. 

 

Esquema 4 

 

Em 2015, Kample e colaboradores realizaram a síntese de piridazinonas 

substituidas e realizaram ensaios biológicos destes compostos. Já neste trabalho, 

                                            
41

 Ji Zhang, J.; Morton, H. E.; Ji, J. Tetrahedron Lett. 2006, 8733. 
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os autores utilizaram (3-cloro-4-fluorofenil)hidrazina 24 e o ácido mucoclórico 20 

como substratos. A reação se procedeu em meio etanólico catalisada por ácido 

metilsulfônico à temperatura de 78 ºC por duas horas (Esquema 5). A piridazinona 

25 foi isolada em 95% de rendimento. Após esta etapa, o composto foi submetido 

a reação de substituição nucleofílica aromática com aminas cíclicas. As 

piridazinonas, após ensaio biológico, demonstraram atividade antioxidante, e 

anticâncer.42 

 

Esquema 5 

 O mecanismo geral para estas reações inicia-se com o ataque nucleofílico 

do átomo de nitrogênio ao carbono carbonílico do aldeído, com a eliminação de 

uma molécula de água ocorre a formação da hidrazona d. Em seguida ocorre um 

ataque nucleofílico intramolecular à carbonila ativada do ácido carboxílico que 

fornece a o diol e. Após, o diol e sofre uma desidratação formando a piridazinona 

12 (Esquema 6). 

 

Esquema 6. Mecanismo geral. 

                                            
42 Kamble, V. T.; Sawant, A. S.; Sawant, S. S.; Pisal, P. M.; Gacche, R. N.; Kamble, S. S.; Kamble, 

V. A. Arch. Pharm. Chem. Life Sci. 2015, 348, 338. 
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1.3 Síntese de derivados de heterociclos através da ciclização 

intramolecular envolvendo dicalcogenetos de diorganoíla e metais de 

transição 

Dentre as inúmeras metodologias que são descritas para síntese de 

heterociclos, o uso de metais de transição, envolvendo uma espécie de 

dicalcogeneto orgânico, surge como uma metodologia alternativa para o processo 

de ciclização intramolecular de substratos insaturados. Além da formação do anel 

heterocíclico formado, os produtos são obtidos com uma adicional inserção de 

uma espécie orgânica de calcogênio, o que permite estudos adicionais para 

diferentes funcionalizações do anel formado. 

Por exemplo, um processo de adição/ciclização, catalisado por paládio, foi 

relatado em 2009 usando-se dissulfetos de diorganoíla (0,5 equiv) com os 

substratos 2-(alquinil)benzenaminas 27.43 A reação quando realizada em 

quantidades catalíticas de PdCl2 (10 mol%), em DMSO à 80 °C, resultou na 

formação dos 3-sulfenilindoís 28 em rendimentos de 26 a 95%. Cabe ressaltar 

que, através dessa metodologia, as duas porções R2S foram transferidas para a 

molécula heterocíclica final. 

 

 

Esquema 7 

 

Nosso grupo de pesquisa também desenvolveu algumas metodologias de 

ciclização para a obtenção de substâncias heterocíclicas contendo em sua 

estrutura um ou mais átomos de calcogênio. Para tanto, utilizam-se sistemas de 

reações contendo dicalcogenetos de diorganoíla e metais de transição, em 

especial ferro e cobre. Neste sentido, em 2010 foi relatada a síntese de 3-

calcogeno benzo[b]furanos 29, a partir de 2-alquinilanisóis 30 em presença  de 

                                            
43

 Guo, Y-J.; Tang, R-Y.; Li, J-H.; Zhong, P.; Zhang, X-G. Adv. Synth. Catal. 2009, 351, 2615. 
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disselenetos, dissulfetos e diteluretos de diorganoíla, via reações de ciclização 

intramolecular mediadas por FeCl3, na ausência de qualquer ligante ou aditivo 

(Esquema 8).13g   

 

Esquema 8 

 

Através deste método, uma série de benzo[b]furanos funcionalizados 30 

foram sintetizados em bons rendimentos e os resultados revelaram que a reação 

sofre influência de efeitos eletrônicos provenientes dos substituintes do anel 

aromático ligado ao átomo de selênio, nos disselenetos de diarila. Por exemplo, 

disselenetos contendo grupos retiradores de elétrons no anel aromático do 

disseleneto de diarila, resultaram em rendimentos menores comparados aos 

outros disselenetos. Observou-se que a reação não foi influenciada pela natureza 

dos grupos ligados ao anel aromático do anisol, uma vez que tanto grupos ricos 

como deficientes em elétrons puderam ser empregados, levando aos 

correspondentes produtos em bons rendimentos. 

Em 2008, nosso grupo desenvolveu uma interessante síntese de 

selenofenos e telurofenos 32, com adicional inserção da espécie orgânica de 

calcogênio na posição 3 do anel heterocíclico, partindo-se dos teluroeninos e 

selenoeninos de configuração Z 31.19a A combinação de quantidades catalíticas 

de CuI com a espécie do dicalcogeneto orgânico em DMSO, a 110 °C, mostrou-se 

eficiente para formação de uma série de calcogenofenos em rendimentos de 42 a 

91 % (Esquema 9). Uma das limitações apresentada por essa metodologia foi a 

não utilização de grupamento alquila ligados a ligação tripla do substrato enino. 

Nesses casos a reação não se procedia e apenas os materiais de partida eram 

recuperados. 
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Esquema 9 

 

A calcogenoaminação de 2-alquinilanilinas 33, catalisada por CuI, em 

presença de dicalcogenetos de diorganoíla, foi descrita por Zhou e 

colaboradores.44 Sob condições de reação utilizando Cs2CO3 como base em 

presença de ar atmosférico, tornou-se possível a síntese de 3-sulfenilindóis e 3-

selenilindóis 34, os quais puderam ser obtidos em altos rendimentos, que 

variaram de 72 a 87% (Esquema 10). 

 

 

Esquema 10 

 

Os autores acreditam que o processo de calcogenoaminação envolve a 

formação dos intermediários reativos RYCu(I) e um cátion calcogenônio cíclico de 

três membros E, no qual as regenerações do dicalcogeneto de diorganoíla e da 

espécie de cobre ocorreriam a partir da reação da espécie RYCu(I) com o ânion 

iodeto, em presença de ar atmosférico. Por fim, a base seria a responsável pela 

desprotonação do grupo amino levando à formação dos produtos após o ataque 

nucleofílico do nitrogênio (Esquema 11). 

                                            
44

 Li, Z.; Hong, L.; Liu, R.; Shen, J.; Zhou, X. Tetrahedron Lett. 2011, 52, 1343. 
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Esquema 11 

 

Derivados de isocumarinas 36 foram preparados a partir da reação 

mediada por cloreto férrico, entre o-alquinil-benzoatos 35 e diferentes dissulfetos 

de diorganoíla (Esquema 12).45 As reações foram conduzidas em presença de 

FeCl3 (1 equiv), do dissulfeto apropriado (1 equiv) e utilizando DCE como 

solvente, à temperatura de 80 °C, em uma atmosfera de nitrogênio. Após um 

período de reação de aproximadamente 24 h, uma série de isocumarinas 36 

foram obtidas de 56 a 92% de rendimento. 

 

 

Esquema 12 

 

 

                                            
45

 Li, Z.; Hong, J.; Weng, L.; Zhou, X. Tetrahedron 2012, 68, 1552.  
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1.4 Síntese de derivados de cumarinas e quinolinonas a partir de 

ciclização de propinilamidas e propiolatos  arílicos. 

 
 Recentemente Wang e colaboradores descreveram a síntese de derivados 

de cumarinas mediadas por Ag e perssulfato de potássio.46  Estas reações de 

ciclização toleraram uma grande variedade de grupos funcionais, incluindo, 

bromo, cloro, trifluormetano e grupamentos alquílicos fornecendo os derivados de 

cumarinas em rendimentos de 55 à 78% (Esquema 13). Estudos de mecanismos 

foram feitos com inibidores radicalares como TEMPO e BHT. Os resultados 

demonstraram que a reações procede-se por um mecanismo radicalar, já que a 

cumarina 38 não foi detectada quando estes inibidores foram utilizando 

juntamente com a melhor condição de reação. 

 

 
Esquema 13 

 
A síntese de derivados de cumarinas também foi descrita por Ding e 

colaboradores.47 Neste trabalho eles realizam a ciclização de propiolatos de 

arílicos 5 catalisada por cobre, formando os derivados de cumarinas 40 com o 

grupamento trifluormetano na posição 3 do anel (Esquema 14). Para isso, os 

autores usaram o reagente de Togni’s, uma espécie de iodo hipervalente. As 

cumarinas 40 foram obtidas em rendimentos que variaram de 26 à 70%. 

  
Esquema 14 

 

                                            
46 Yan, K,; Yang, D.; Wei, W.; Wang, F.; Shuai, Y.; Li, Q.; Wang, H J. Org. Chem. 2015, 80, 1550. 
47 Li,Y.; Lu, Y.; Qiu,G.; Ding, Q. Org. Lett. 2014, 16, 4240. 
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Em 2014, Wang e colaboradores desenvolveram uma metodologia para 

síntese de sulfonilcumarinas, catalisada por TBAI em 1,4 dioxano e água como 

solventes e TBHP como iniciador radicalar (Esquema 15).48 Nessa síntese os 

autores utilizam propiolatos arílicos e hidrazinas sulfônicas. Os derivados de 

cumarinas foram obtidos em rendimentos de 60 à 94 %. 

 
 
 

O mecanismo desta reação inicia-se pela decomposição do TBHP pelo 

anion iodeto gerando os radicais tert-butoxil a e peroxido de ter-butila b. 

Posteriormente, estes radicais removem os átomos de hidrogênio da hidrazina 41, 

formando o radical sulfônico c com a eliminação de uma molécula de nitrogênio. 

Após, a adição seletiva do radical c à ligação tripla gera o radical vinílico d. Em 

seguida, a clização intramolecular do radical vinílico c e posterior oxidação leva a 

formação das cumarinas 43 (Esquema 16).  

 

 
 

Esquema 16 
 

                                            
48 Wei, W.; Wen, J.; Yang, D.; Guo, M.; Wang,Y.; You, J.; Wang, H. Chem. Commun., 2015, 51, 

768. 
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Ding e colaboradores realizaram a síntese de quinolinonas fundidas com 

triazol 46 quando fizeram a ciclização de N-(2-iodofenil)-N-metilpropiolamidas  

catalisada por iodeto de cobre (I) na presença de azidas orgânicas 45 (Esquema 

17).49 A reação se procedeu bem e em bons a excelentes rendimentos sob 

condições brandas de reação. A metodologia tolerou grupamentos doadores e 

retiradores de elétrons no anel aromático das propinilamidas, como também 

azidas benzílicas, arílicas e alquílicas. Nessa síntese, primeiramente ocorre a 

formação do triazol através de uma reação do tipo click,50 posteriormente ocorre 

uma adição oxidativa a ligação carbono-iodo, após uma eliminação redutiva leva 

aos produtos 46 em rendimentos de 51 à 96%. 

 
Esquema 17 

 
Em 2009, uma eficiente e regioseletiva ciclização de propinilamidas arílicas 

8 para formação de derivados de quinolinonas 47 foi desenvolvida via ciclização 

eletrofílica, catalisada por paládio (Esquema 18).51 Neste trabalho, os autores 

realizam a síntese tanto de quinolinonas como de oxindol.  Quando a reação se 

procede em meio ácido, ocorre a ciclização 6-endo-dig e as quinilinonas são 

obtidas em rendimentos de 34 à 51%.  Já quando o ácido piválico é removido do 

meio reacional, a formação dos oxindóis é preferencial via ciclização 5-exo-dig. 

 

 
Esquema 18 

                                            
49 Cai,Q.; Yan, J.; Ding, K. Org. Lett. 2012, 14, 3332. 

 
50 (a) Wu, Y.-M.; Deng, J.; Li, Y.; Chen, Q.-Y. Synthesis 2005, 1314. (b) Cassidy, M. P.; Raushel, 

J.; Fokin, V. V. Angew. Chem., Int. Ed. 2006, 45, 3154. 
51 Tang, D.-J.; Tang, B.-X.; Jin-Heng Li,  J.-H. J. Org. Chem. 2009, 74, 6749. 
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APRESENTAÇÃO E DISCUSSÃO DOS RESULTADOS 

 

A seguir, serão apresentados e discutidos os resultados obtidos durante a 

realização do presente trabalho. Primeiramente, será discutida a síntese de 

derivados de piridazinonas via reação multicomponente de aldeídos, hidrazinas e 

ésteres alquinílicos catalisada por CuI. Em seguida, discutir-se-á o mecanismo 

para esta reação multicomponente e a importância do sal de cobre. 

Em um segundo momento será abordado e discutida a síntese de 

cumarinas e quinolinonas através de reações de ciclização eletrofílica de 

propiolatos arílicos ou propiolamidas arílicas mediadas por FeCl3 e disselenetos 

de diorganoila. Será também discutido o mecanismo e algumas possíveis rotas 

para esta ciclização através de experimentos de controle. 

 

 

 

2.1 REAÇÕES MULTICOMPONENTES DE ALDEÍDOS, HIDRAZINAS E 

ALQUINIL ÉSTERES CATALISADA POR COBRE. 

 

 

Primeiramente, foi examidado a reação de fenilhidrazona 48 (produto 

isolado da reação do aldeído 1a com fenilhidrazina 2a, 0,25 mmol), com 3-

fenilpropriolato de etila 3a (0,25 mmol), catalisado por CuI (20 mol%) em CH2Cl2 

(3 mL) à temperatura ambiente. Esta condição resultou em uma pequena 

quantidade da piridazinona 4a (5% de rendimento) juntamente com uma maior 

quantidade de regioisômeros e produto de adição aza-Michael. Estudamos o 

efeito do solvente para esta reação, e utilizamos EtOH, CH2Cl2, DMF e MeCN. O 

estudo demonstrou que acetonitrila formou a piridazinona  4a como um único 

isômero em 32% de rendimento. Após a purificação, a estrutura do 4a foi 

elucidada em análises de RMN e confirmada por difração de raio X, que indicou a 

posição exata dos dois átomos de Nitrogênio (Figura 4).  
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Figura 4. Projeção ORTEP para o composto 4e. 

 

A ciclocondensação clássica de hidrazinas com β-ceto ésteres resulta em 

uma mistura de regioisômeros,52 entretanto nessa nossa condição, a piridazinona 

4a foi obtida em baixo rendimento, porém nenhum heterocíclico de cinco 

membros ou mistura de regioisômeros foram formados. Com estes resultados em 

mãos, concentramos nosso estudo investigando diferentes parâmetros de reação 

para aumentarmos o rendimento (Tabela 1). Por exemplo, o uso de quantidades 

estequiométricas de CuI não foi efetivo na formação da piridazinona 4a (Tabela 1, 

linha 1). Um acréscimo de rendimento foi observado quando CuI (1 equivalente) 

foi usado junto com K2CO3 como base à 80 °C (Tabela 1, linha 2). O rendimento 

aumentou significativamente (72%) quando utilizamos Cs2CO3 como base (Tabela 

1, linha 3). Outras bases como KOH, NaHCO3, Et3N e DBU foram menos 

eficientes do que Cs2CO3, e no caso da Et3N nenhum produto foi formado (Tabela 

1, linhas 4-7). O aumento das quantidades, tanto de CuI quanto de Cs2CO3, 

resultou em um decréscimo de rendimento (Tabela 1, linhas 8-10). Não se 

mostraram tão eficazes outros sais de cobre, tais como CuCl e CuBr, como o CuI 

(Tabela 1, linhas 11-12). 

  

                                            
52

 Hamper, B. C.; Kurtzweil, M. L.; Beck, J. P. J. Org. Chem.1992, 57, 5680. 
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Tabela 1. Otimização das condições de reação para formação do produto 4aa 

 
# [Cu] (equiv) base (equiv) rend. (%)

b
 

1 CuI (1) - 0 

2 CuI (1) K2CO3 (1) 49 

3 CuI (1) Cs2CO3 (1) 72 

4 CuI (1) KOH (1) 30 

5 CuI (1) NaHCO3 (1) 15 

6 CuI (1) Et3N (1) 0 

7 CuI (1) DBU (1) 19 

8 CuI (1.5) Cs2CO3 (1) 15 

9 CuI (1) Cs2CO3 (1.5) 53 

10 CuI (1) Cs2CO3 (2) 42 

11 CuCl (1) Cs2CO3 (1) 38 

12 CuBr (1) Cs2CO3 (1) 27 

13 CuBr2 (1) Cs2CO3 (1) 0 

14 CuI (0.5) Cs2CO3 (1) 60 

15 CuI (0.2) Cs2CO3 (1) 59 

16 CuI (0.1) Cs2CO3 (1) 57 

17
c
 CuI (0.2) Cs2CO3 (1) 9 

18
d
 CuI (0.2) Cs2CO3 (1) 49 

19
e
 CuI (0.2) Cs2CO3 (1) 13 

20
f 

CuI (0.2) Cs2CO3 (1) 9 

21
g 

CuI (0.2) Cs2CO3 (1) 11 

22 (PPh3)AuCl Cs2CO3 (1) 0 

[a] Reação realizada na presença de fenilhidrazona 48 (0.25 mmol), 3-fenilpropiolato de etila 3a 
(0.25 mmol), CuI, MeCN (3 mL), em atmosfera de argônio à 80 ºC, por 16 h. [b] Rendimentos 
determinados por GC. [c] Atmosfera de oxigênio. [d] n-Bu4NI (0.25 mmol) foi usado como aditivo. 
[e] AgOTf (0,25 mmol) foi usado como aditivo. [f] ZnCl2 (0,25 mmol) foi usado como aditivo. [g] KI 
(0,25 mmol) foi usado como aditivo. 

 

Quando uma espécie de Cu (II) foi utilizada nenhum produto foi detectado 

(Tabela 1, linha 13). Para tornarmos a presente ciclização mais atrativa e mais 

ecológica, nos avaliamos a atividade catalítica do CuI. A variação nas 

quantidades catalíticas de 50 à 10 mol% não mostrou nenhum acréscimo no 

rendimento da piridazinona 4a (Tabela 1, linhas 14-16).  Nem mesmo a adição de 
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aditivos ou mudando a espécie de catalisador se mostraram  eficientes para 

aumentar o rendimento desta cicloadição (Tabela 1, linhas 17-22). Nas reações 

catalisadas por Cobre, o uso de ligantes quelantes tem um efeito substancial e 

muitas vezes levam a um aumento da reatividade.53 A partir deste ponto de vista, 

a reação de cicloadição do composto 48 (0,25 mmol), 3a (0,25 mmol), CuI (0,05 

mmol), Cs2CO3 (0,25 mmol) e MeCN (3 mL) foi examinada na presença de 

ligantes L1-L7 (0,1 mmol), os quais estão expostos na Figura 5. Dentre estes 

ligantes, a 1,10-fenantrolina (L4) foi a mais efetiva, e resultou na formação do 

produto 4a em 94% de rendimento. Por último, direcionamos nosso objetivo para 

aplicar essa cicloadição nas reações multicomponentes. Desse modo, quando 

usamos benzaldeído 1a (0,25 mmol), fenilhidrazina 2a (0,25 mmol) e ésteres 

alquinílicos 3a (0,25 mmol) na presença de CuI (0,05 mmol), L4 (0,1 mmol) e 

Cs2CO3 (0,25 mmol) em MeCN (3 mL) em atmosfera de argônio à 80 °C,  a 

piridazinona 4a foi obtida em 64%. 

 

 

Figura 5 – Estudo do efeito de ligantes para reação. 

 

                                            
53

 (a) Surry, D. S.; Buchwald, S. L. Chem. Sci. 2010, 1, 13. (b) Klapars, A.; Antilla, J. C.; Huang, X.; 
Buchwald, S. L. J. Am. Chem. Soc. 2001, 123, 7727. 
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Esse procedimento foi expandido para diferentes aldeídos 1,  hidrazinas 2 

e ésteres alquinílicos 3, e os resultados estão disposto na Tabela 2. Os resultados 

mostraram que as piridazinonas 4a-e foram obtidas em bons rendimentos, 

independentemente dos substituintes (grupamentos doadores e retiradores de 

elétrons) presentes no anel aromático dos aldeídos. Quando esta ciclização foi 

realizada com o 4-nitro-benzaldeido, a respectiva piridazinona não foi detectada. 

A reatividade dos ésteres alquinílicos 3 sobre as condições otimizadas também foi 

investigada. Como os ésteres alquinílicos formaram as piridazinonas 4h-4q em 

rendimentos que variaram de 40 à 85%, dessa forma podemos concluir que 

efeitos eletrônicos não são pronunciados para os substratos 3. Quando 

expandimos a melhor condição de reação para ésteres alquinílicos com um 

grupamento alquílico ligado à ligação tripla, o produto 4r não foi formado. Em 

seguida, procedemos esta reação multicomponente com duas diferentes 

hidrazinas para preparar as piridazinonas 4s-v. A condição otimizada foi eficiente 

para hidrazinas com grupamento 2,5-dimetil e p-cloro ligados ao anel benzênico, 

formando as correspondentes piridazinonas em rendimentos moderados. 

Entretanto, o uso de hidrazina alquílica ou sem substituintes (NH2NH2.H2O) não 

forneceram as piridazinonas esperadas, mesmo em condições mais drásticas. 

Neste caso, a ausência de ligações  causou um decréscimo de reatividade às 

hidrazinas. 

Quando investigamos a formação da piridazinona 4a, nós observamos que 

o grupamento etoxila, proveniente do alquinil éster 3, não foi incorporado na 

estrutura, indicando que poderia estar no meio reacional. Logo, especulamos que 

esse grupamento etoxila poderia se tornar um nucleófilo interno para promover 

acoplamento do tipo Ullmann. De acordo com trabalhos da literatura, iodeto de 

cobre (I), L4 e carbonato de césio são reagentes ideais para promover o 

acoplamento em haletos de arila e álcoois alifáticos.54 Portanto, aplicamos 

exatamente a mesma condição de reação utilizada para preparação das 

piridazinonas 4 (Tabela 1) via reação de hidrazinas, ésteres alquinílicos e 2-

halobenzaldeído. 

 

                                            
54

 (a) Job, G. E.; Buchwald, S. L. Org. Lett. 2002, 4, 3703. (b) Wolter, M.; Nordmann, G.; Job, G. 
E.; Buchwald, S. L. Org. Lett. 2002, 4, 973. 
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Tabela 2. Síntese de piridazinonas 4 a,b 

 

[a] A reação foi realizada com aldeído 1 (0,25 mmol), hidrazina 2 (0,25 mmol), alquinil éster 3 (0,25 
mmol), CuI (0,05 mmol), L4 (0,1 mmol), Cs2CO3 (0,25 mmol), MeCN (3 mL), em atmosfera de 
argônio 80ºC por 16h. [b] Rendimentos isolados [c] O produto de acoplamento de Ullmann foi 
obtido em 39% de rendimento. [d] Usou-se 0,5 mmol de Cs2CO3. 
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A reação sequencial de adição de Michael seguida por adição 1,2 e 

posterior acoplamento cruzado de Ullmann, procedeu-se satisfatoriamente 

resultando as piridazinonas 49a-c em bons rendimentos (Esquema 19). Após 

estes resultados experimentais, assumimos que, quando os 2-halobenzaldeídos 

são usados, a adição oxidativa do iodeto de cobre à ligação carbono-halogênio 

ocorre após a formação da piridazinona, já que o cobre pode estar coordenado ao 

átomo de nitrogênio da piridazinona. Esta suposição pode ser suportada pelo fato 

do acoplamento de Ullmann não ocorrer com os 4-halobenzaldeido. 

 

Esquema 19.  Preparação das piridazinonas 49a-c. 

 

Para investigarmos o papel catalítico do CuI, realizamos a reação com 

aldeído 1a, hidrazina 2a e o ésteres alquinílicos 3a na condição otimizada, porém 

na ausência de CuI. Como resultado, obtivemos apenas o aduto de adição aza-

Michael 50 (Esquema 20).55  

 

Esquema 20. Reação controle. 

 

Ainda, quando a reação foi realizada com a fenilhidrazona 48 (Tabela 1), a 

piridazinona 4 foi obtida em bom rendimento (94%). Isso demonstra que a 

fenilhidrazona 48 é o possível intermediário para o processo multicomponente.  

                                            
55

 Yuan, Z.; Wei, Y.; Shi, M. Eur. J. Org. Chem. 2010, 4088. 
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Baseado nestes resultados, propomos que a ciclização envolve a formação inicial 

da hidrazona 48 através da reação do aldeído 1 e hidrazina 2 (Esquema 21).  A 

desprotonação, mediada pela base, da hidrazona 48 resulta no intermediário a.56 

Esse intermediário reage com o CuI para formar o cuprato b. A adição de Michael 

do cuprato b à ligação tripla do éster alquinílico, forma o aduto c’, que após a 

isomerização gera c.57 Adição de Michael via o aduto cuprato-trans está de 

acordo com a capacidade dos reagentes de organocobre coordenar com os 

elétrons  da ligação tripla e da carbonila.  A adição 1,2 do átomo de nitrogênio  à 

carbonila do éster forma o intermediário d, que seguida de uma eliminação de 

uma etoxila forma a piridazinona 4 (Esquema 21). Apesar dos intermediários c/c’ 

propostos no mecanismo não terem sido isolados, nós tentamos capturar estes 

intermediários com eletrófilos. Mesmo utilizando eletrófilos como haletos de 

alquila primários, brometo de alila, compostos α, β insaturados e fontes de próton, 

o produto de captura não foi detectado, apenas a piridazinonas 4 foi isolada. 

 

Esquema 21. Mecanismo proposto para reação multicomponetes de    
aldeídos, hidrazinas, éster alquinílico catalisada por CuI. 

                                            
56

 Deng, X.; Mani, N. S. Org. Lett. 2008, 10, 1307. 
57

 a) Alexakis, A.; Croset, K. Org. Lett. 2002, 4, 4147. (b) van Klaveren, M.; Persson, E. S. M.; Del 
Villar, A.; Grove, D. M.; Bäckvall, J-E.; van Koten, G. Tetrahedron Lett. 1995, 36, 3059. (c) 
Saegusa, T.; Murase, I.; Ito, Y. Tetrahedron 1971, 27, 3795. 
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2.2 SÍNTESE DE CUMARINAS E QUINOLINONAS VIA REAÇÃO DE 

CICLIZAÇÃO DE PROPIOLATOS ARÍLICOS E N-METIL-N-

ARILPROPIOLAMIDA COM DISSELENETO DE DIORGANOÍLA MEDIADAS 

POR CLORETO FÉRRICO. 

 

 Inicialmente, planejou-se a síntese dos propiolatos arílicos 5 para formação 

dos derivados de 3-organosselenil-2H-cumarina 7. Os propiolatos arílicos foram 

sintetizados a partir da condensação dos respectivos fenóis e ácidos propiólicos, 

conforme as metodologias descritas na literatura.58 Nessa ciclização 

intramolecular, a etapa determinante da reação envolve o ataque da ligação  do 

anel aromático à ligação tripla ativada (etapa lenta), gerando a espécie catiônica I 

estabilizada por ressonância, seguido pela quebra da ligação C-H (etapa rápida) 

para restabelecer a aromaticidade do sistema II (esquema 22).59 Tendo isso em 

vista, em nossa primeira tentativa examinamos a influencia de bases no processo 

de ciclização.  

 

Esquema 22. Mecanismo Geral 

 

Assim, iniciamos a investigação reagindo 3-fenilpropiolato de p-toluila 5a 

(0,25 mmol) com disseleneto de difenila (0,125 mmol, 0,5 equiv.) e FeCl3 (0,25 

mmol, 1 equiv.) na presença de Na2CO3 (0,5 mmol, 2 equiv.) como base em 

CH2Cl2 como solvente na temperatura ambiente, formando a 3-organosselenil-2H-

cumarina em 62% de rendimento (Tabela 3, linha 1). Para determinar a influencia 

da base na formação da cumarina 7a, alguns experimentos foram realizados 

utilizando algumas bases disponíveis e baratas, tais como K2CO3, NaHCO3, 

K3PO4 e KOH. Todas as bases utilizadas se mostraram eficazes para reação, 

porém nenhuma resultou em um acréscimo de rendimento (Tabela 3, linhas 2−5). 

                                            
58

 Os propiolatos arílicos foram sintetizados de acordo com o seguinte procedimento: Qiana, D.; 
Zhang, J. Chem. Comm. 2012, 48, 7082. 
59

 Worlikar, S. A.; Kesharwani, T.; Yao, T.; Larock, R. C. J. Org. Chem. 2007, 72, 1347. 
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Também avaliamos a influência de diferentes solventes no rendimento da 

ciclização dos propiolatos de arila 5a.  

 

Tabela 3. Efeito de diferentes parâmetros para preparação de derivados de   
cumarinas 7aa 

 

 

# FeCl3 (equiv) (PhSe)2 (equiv) base solvente rend (%)
b 

1 1,0 0,5 Na2CO3 CH2Cl2 62 

2 1,0 0,5 K2CO3 CH2Cl2 54 

3 1,0 0,5 NaHCO3 CH2Cl2 64 

4 1,0 0,5 K3PO4 CH2Cl2 60 

5 1,0 0,5 KOH CH2Cl2 61 

6 1,0 0,5 NaHCO3 MeNO2 45 

7 1,0 0,5 NaHCO3 MeCN 20 

8 1,0 0,5 NaHCO3 tolueno 39 

9 1,0 0,5 NaHCO3 dioxano 0 

10 1,0 0,5 NaHCO3 DMSO 0 

11 1,0 0,5 NaHCO3 EtOH 0 

12 1,0 0,5 - CH2Cl2 67 

13 2,0 1,0 - CH2Cl2 86
 

14 3,0 1,0 - CH2Cl2 87
 

15 1,0 1,0 - CH2Cl2 30 

16 0,2 1,0 - CH2Cl2 46 

17
c
 1,0 0,5 - CH2Cl2 40 

[a] Reação realizada na presença de 3-fenilpropiolato de p-toluila 5a (0,25 mmol), base 
(2,0 equiv), disseleneto de difenila e FeCl3 e solvente (3 mL) em atmosfera de argônio à 
temperatura ambiente. [b] Rendimentos determinados por GC. [c] A reação foi realizada 
em condições aeróbicas. 
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Como demonstrado na Tabela 3, apenas rendimentos moderados foram 

obtidos quando MeNO2, MeCN e tolueno foram empregados como solventes 

(Tabela 3, linhas 6-8). Em contrapartida, 1,4-dioxano, DMSO e EtOH não 

resultaram na formação da cumarina 7a (Tabela 3, linhas 9-11). Na ausência de 

base, foi obtido 67% de rendimento (Tabela 3, linha 12). Esse resultado implica 

que outra espécie esteja atuando como base. Como já é de conhecimento, o 

disseleneto de difenila tem duas porções reativas iguais (2 PhSe), sugerindo que 

uma porção é incorporada ao produto final e outra esteja atuando como base. 

Isso implica que ao menos 1 equivalente de disseleneto de difenila é necessário 

para que a reação se complete com rendimentos satisfatórios. Para confirmar 

essa afirmação, mudamos a quantidade de disseleneto de difenila para 1,0 

equivalente. Nessa condição, a reação foi completa em 30 minutos, resultando na 

3-organosselenil-2H-cumarina 7a em 86% de rendimento (Tabela 3, linha 13). 

Também foi observado que o aumento na quantidade de FeCl3 para 3,0 

equivalentes ou a redução para 1,0 e 0,2 equivalentes não resultou em um 

significante aumento nos rendimentos da reação (Tabela 3, linhas 14-16). Para 

tentarmos utilizar as duas porções do disseleneto de difenila, realizamos a reação 

em condições aeróbicas na tentativa de oxidar o selenol que é gerado in situ, 

porém essa tentativa não foi eficiente e não superou a condição a realizada em 

atmosfera inerte (Tabela 3, linha 17). Determinou-se por CCD que o tempo 

necessário para que todo material de partida seja consumido é de 30 minutos.  

Com base na melhor condição de reação (Tabela 3, linha 13), testamos a 

generalidade de nosso método reagindo diferentes propiolatos arílicos 5 frente a  

diversos disselenetos de diorganoíla. Examinamos a influência dos anéis 

aromáticos dos disselenetos de diarila. Uma variedade de substituintes ligados ao 

anel aromático foram testados utilizando a melhor condição de reação com os 

propiolatos arílicos 5a,b como mostrado na Tabela 4, linhas 1-6. Com base nos 

resultados da Tabela 4, descobrimos que os disselenetos de diarila contendo 

grupamentos neutros, retiradores e doadores de elétrons foram eficientes e 

forneceram em bons rendimentos as 3-organosselenil-2H-cumarinas 7a−f (Tabela 

4, linhas 1−6). Podemos relatar que as reações de ciclização foram mais 

eficientes quando foram utilizados disselenetos de diarila contendo grupamentos 

neutros e doadores de elétrons (Tabela 4, linhas 1 e 2). A reação também foi 



 43 

efetiva com disselenetos de dialquila, formando a 3-butilselanil-2H-cumarina 7g 

em 72% de rendimento (Tabela 4, linha 7). Este resultado é significante, porque 

na maioria dos casos o uso de disselenetos de dialquila é um limitante para essas 

reações, já que esses grupamentos podem ser eliminados pela β-eliminação de 

selenóxido durante a purificação ou no término da reação, resultando no produto 

final sem o grupamento selenil incorporado na estrutura. Em seguida, 

investigamos a influência dos substituintes ligados diretamente ao alquino (Tabela 

4, linhas 5-6 e 8-12). Estes exemplos demonstraram serem bastante influenciados 

pelos efeitos eletrônicos. Alquinos contendo grupamentos deficientes de elétrons, 

ligado diretamente a ligação tripla formaram as cumarinas 7h e 7i em rendimentos 

moderados (Tabela 4, linhas 8 e 9).  Por outro lado, os rendimentos aumentaram 

consideravelmente quando grupos doadores de elétrons, tais como o-anisol, 

estão ligados ao anel aromático ligado diretamente a ligação tripla (Tabela 4, 

linhas 10 e 11). Podemos destacar, que a ciclização do composto 5d (Tabela 4 

linha 10 e 11), que é um o-alquinilanisol, poderia ocorrer a competição entre a 

formação da cumarina vs benzofurano. Entretanto, a ciclização do composto 5d, 

em nossa melhor condição de reação, forneceu exclusivamente as cumarinas 7j e 

7k, e  não detectamos nenhum traço do benzofurano (Esquema 23).  

 

 

Esquema 23. Cumarina vs Benzofurano 

 

Além disso, examinamos a reatividade dos propiolatos arílicos 5e, que 

apresentam uma cadeia alquílica ligada diretamente à ligação tripla. Normalmente 

a ausência de ligações  próximas ao alquino e o aumento do efeito estérico 

diminuem a capacidade de coordenação do eletrófilo, acarretando em um 

decréscimo de reatividade para o ataque nucleofílico à ligação tripla carbono-

carbono.  
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Tabela 4. Síntese de 3-organosselenil-2H-cumarinas 7a 
 

 
 

# propiolatos arílicos 5 (R
2
Y)2 3-organosselenil-2H-cumarinas 

7 
rend(%) 

 
1 

 
5a 

 

 

 
7a 

 
91

 

 
2 

 
5a 

 

 

 
7b 

 
94 

 
3 

 
5a 

 

 
 

 
7c 

 
73 

 
4 

 
5a 

 

 

 
d 

 
66 

 
5 

 
5b 

 

 

 
7e 

 
41 

 
6 

 
5b 

 

 

 
7f 

 
74 
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7 

 
5a 

 

 

 
7g 

 
72 

 
8 

 
5c 

 

 

 
7h 

 
67 

 
9 

 
5c 

 

 

 
7i 

 
54 

 
10 

 
5d 

 

 

 
7j 

 
96 

 
11 

 
5d 

 

 

 
7k 

 
73 

 
12 

 
5e 

 

 

 
7l 

 
61 

 
 

 

 
13 

 
5f 

 

 

 
7m 

 
48 



 46 

 
14 

 
5f 

 

 

 
7n 

 
61 

 
15 

 
5f 

 

 

 
7o 

 
59 

 
16 

 
5f 

 
 

 

 
7p 

 
62 

 
17 

 
5g 

 

 

 
7q 

 
81 

 
18 

 
5g 

 

 

 
7r 

 
68 

 
19 

 
5g 

 

 

 
7s 

 
72 

 
20 

 
5g 

 

 

 
7t 

 
74 

 
21 

 
5g 

 

 

 

 
7u 

 
70 
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22 

 
5h 

 

 

 
7v 

 
79 

 
23 

 
5i 

 

 

 
7x 

 
74 

 
24 

 
5i 

 

 

 
7y 

 
95 

 
25 

 
5i 

 

 

 
7z 

 
77 

 
26 

 
5a 

 

 

 
7w 
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  [a] A reação foi realizada na presença de propiolatos arílicos 5 (0,25 mmol), disselenetos de 
diorganoíla (ou ditelureto de difenila) (1,0 equiv) e FeCl3 (2,0 equiv) em CH2Cl2 (3 mL), em 
atmosfera de argônio à temperatura ambiente por  30 min. [b] O tempo de reação foi de 10h.  
  

Neste caso, a reação não se mostrou sensível a presença da cadeia 

alquílica, e o substrato 5e reagiu nas condições padrão fornecendo o produto 

desejado 7l em bons rendimentos (Tabela 4, linha 12). Para expandir o escopo 

dessa reação, o composto 5f, que possui um substituinte p-metoxi, foi aplicado na 

condição padrão de reação, fornecendo as cumarinas 7m-p de moderados à bons 

rendimentos (Tabela 4, linhas 13-16). Este resultado é significante, pois já é de 

conhecimento que a halociclização deste substrato produz as 3-halopirotrienonas 

como único produto.60 Foram testados outros propiolatos arílicos ligados a 

grupamentos o-metil e o-tert-butil frente a diferentes disselenetos de diorganoíla.                           

Satisfatoriamente, em todos os casos o produto desejado foi obtido em ótimos 

                                            
60

 a) Yu, Q. -F.; Zhang, Y. -H.; Yin, Q.; Tang, B. -X.; Tang, R. -Y.; Zhong, P.; Li, J. -H. J. Org. 
Chem. 2008, 73, 3658. (b) Zhang, X.; Larock R. C. J. Am. Chem. Soc. 2005, 127, 12230. 
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rendimentos (Tabela 4, linhas 17-25). Por último, investigamos também a 

reatividade dos diteluretos de diorganoíla, e a esperada 3-feniltelanil-2H-cumarina 

7z foi obtida em rendimentos moderado (Tabela 4, linha 26). Compostos contendo 

a ligação C-Te são particularmente interessantes, já que podem ser usados em 

reações de acoplamento cruzado e se tornam poderosos blocos sintéticos para 

futuras transformações.61 A respeito dos dissulfetos, encontramos certa limitação 

para esta metodologia. Por exemplo, não detectamos nenhuma cumarina quando 

dissulfeto de difenila foi posto para reagir frente à melhor condição de reação.  

O sistema FeCl3 e disselento de difenila aplicados aos propiolatos arílicos 5 

(Tabela 4), foi expandido para arilpropiolamida 6.62 Para testarmos o efeito do 

substituinte ligado ao átomo de nitrogênio realizamos alguns experimentos. Três 

diferentes arilpropiolamida N-substituídas foram testadas na condição otimizada, 

para determinar a eficiência na formação das 3-organosselenil-quinolinonas 8 

(Esquema 24). No decorrer destes experimentos, podemos observar que a 

arilpropiolamida sem grupo de proteção gerou o produto esperado em apenas 9% 

de rendimento. Adicionalmente, nenhum produto foi detectado quando os 

grupamentos N-Ac e N-Boc foram testados. Em contraste, a N-metil 

arilpropinilamida resultou na correspondente N-metil quinolinona em 78% de 

rendimento (Esquema 24). Após estes experimentos iniciais, o efeito da condição 

otimizada foi testada na ciclização de diversas N-metil propiolamida arílicas 

(Tabela 5).  

 

Esquema 24.  Efeito dos N substituientes. 

 

Para os testes iniciais, escolhemos a N-Metil propiolamida arílica 6a e 

investigamos a influência de diferentes disselenetos de diorganoíla em relação a 

esta condição de ciclização eletrofílica. Dessa maneira, tanto disselenetos de 

                                            
61

 Comasseto, J. V.; Barrientos-Astigarraga, R. E. Aldrichimica Acta 2000, 33, 66. 
62

 As propinilamidas arílicas foram sintetizadas de acordo com o seguinte procedimento: Qiana, D.; 
Zhang, J. Chem. Comm. 2012, 48, 7082. 
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diarila, deficiente e ricos em elétrons foram efetivos para gerar os 

correspondentes N-quinolinonas 8a-d em bons rendimentos (Tabela 5, linhas 1-

4). O Disselenetos de alquila, como o disselento de dibutila, proporcionaram 

resultados similares aos rendimentos dos disselenetos de diarila, quando foram 

submetidos a ciclização com os substratos 6a e 6f e forneceram os produtos 

ciclizados 8e e 8r em 79% e 53% de rendimento respectivamente (Tabela 5, 

linhas 5 e 18). Para explorar o efeito de outros substituintes ligados à ligação 

tripla, substituímos o grupamento fenil por o-anisol, p-anisol e o grupamento 

butila. O grupamento doador de elétron o-anisol forneceu a N-quinolinonas 8f e 

8g em 72% e 99% de rendimentos respectivamente (Tabela 5, linhas 6 e 7). O 

ataque anti do átomo de oxigênio na ligação tripla ativada poderia fornecer, mais 

uma vez, derivados de benzofuranos via ciclização 5-endo-dig. Entretanto, 

nenhum benzofurano foi detectado. Quando se procedeu a reação com o 

substituinte p-toluila, a N-quinolinona 8h foi isolada em apenas 56% de 

rendimento. Além disso, o efeito negativo dos grupamentos alquila ligados à 

ligação tripla, mais uma vez não foi observado para esse protocolo. As 

quinolinonas 8i e 8j foram isoladas em 58% e 61% de rendimento 

respectivamente (Tabela 5, linhas 9 e 10). Por último, comparamos a reatividade 

de substituintes ligados ao anel aromático ligado diretamente ao átomo de 

nitrogênio nas mesmas condições de reação. Essa avaliação demonstrou que 

ambos, doadores e retiradores de elétrons, geraram as correspondentes 

quinolinonas em bons rendimentos (Tabela 5, linhas 11-18), entretanto o grupo 

retirador de elétrons Cloro, na posição para do anel aromático, forneceu uma 

pequena queda nos rendimentos da reação (Tabela 5, linhas 15-18). 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 50 

 

 
Tabela 5. Síntese de  3-organosselenil-quinolinones 8a 

 

# N-metil 
propiolamidas 

arílicas 6 

(R
3
Se)2 3-organosselenil-

quinolinonas  
8 

rend 
(%) 

 
1 

 
6a 

 

 

 
8a 

 
78

 

 
2 

 
6a 

 

 
 

 
8b 

 
73 

 
3 

 
6a 

 

 

 
8c 

 
84 

 
4 

 
6a 

 

 

 
8d 

 
85 

 
5 

 
6a 

 

 

 
8e 

 
79 
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6 

 
6b 

 

 

 
8f 

 
72 

 
7 

 
6b 

 

 

 
8g 

 
99 

 
8 

 
6c 

 
 

 

 
8h 

 
56 

 
9 

 
6d 

 

 

 

 
8i 

 
58 

 
10 

 
6d 

 

 

 
8j 

 
61 

 
 

 

 
11 

 
6e 

 

 

 
8k 

 
76 
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12 

 
6e 

 

 

 
8l 

 
92 

 
13 

 
6e 

 

 

 
8m 

 
73 

 
14 

 
6e 

 

 

 
8n 

 
81 

 
15 

 
6f 

 

 

 
8o 

 
68 

 
16 

 
6f 

 

 

 
8p 

80 

 
17 

 
6f 

 

 

 
8q 

 
63 

 
18 

 
6f 

 

 

 
8r 

 
53 

[a] A reação foi realizada na presença de N-metil propiolamida 6 (0,25 mmol), disseleneto de 
diorganoíla (1,0 equiv) e FeCl3 (2,0 equiv) em CH2Cl2 (3 mL), em atmosfera de argônio por 30 min.  
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Para elucidarmos o mecanismo desta reação, realizamos alguns 

experimentos de controle para investigarmos as possíveis rotas que esta 

ciclização possa estar tomando (Tabela 6). Como já foi previamente relatados na 

literatura, ácidos de Brønsted podem promover uma ciclização similar com 

aquelas descritas na Tabelas 4 e 5.63 Assim, quando reagimos p-toluil-3-

propiolato de fenila 5a (0,25 mmol) na presença de HCl gasoso64 e na ausência 

de FeCl3, o correspondente produto 7a não foi detectado e todo material de 

partida foi recuperado (Tabela 6, linha 1). Este resultado sugere que HCl gasoso, 

que poderia ser gerado in situ a partir do FeCl3, não é o promotor da ciclização. 

Em seguida, tratamos o 3-fenilpropiolato de p-toluila  5a (0,25 mmol) com FeCl3 (2 

equivalentes) em CH2Cl2 (3 mL), e após 1 hora à temperatura ambiente 

adicionamos o disseleneto de difenila (1 equivalente). Através desta condição não 

observamos a formação do produto 7a (Tabela 6, linha 2) após 16h de reação. 

Desta forma, concluímos que a formação da cumarina 7a não passa pelo 

intermediário d (Esquema 25), o qual apresenta uma ligação Csp2-Fe que poderia 

reagir com o disseleneto de difenila gerando respectiva cumarina. Especulando-

se que a espécie PhSeCl possa estar sendo gerada in situ na presença de FeCl3 

e disseleneto de difenila, e este seja o promotor da ciclização eletrofílica, 

realizamos o teste adicionando PhSeCl à uma solução do substrato 5a em CH2Cl2 

(3 mL) na ausência de FeCl3 (Tabela 6, linha 3).65 A formação do produto 7a não 

foi observada, e o material de partida foi recuperado intacto. Esta observação 

demonstrou que a reação do FeCl3 e o disseleneto de difenila é crucial para esta 

ciclização. Bolm e colaboradores demonstraram que as reações promovidas por 

metais de transição ocasionalmente apresentam traços de impurezas que podem 

atuar como catalizadores ativos. Quando FeCl3 de pureza 99,99% foi utilizado 

para promover reações de acoplamento que antes eram relatadas utilizando FeCl3 

98%, o rendimento da reação caiu drasticamente. Então se descobriu que traços 

                                            
63

 Ryabukhin, D. S.; Fukin, G. K.; Cherkasov, A. V.; Vasil’eva; A. V. Russ. J. Org. Chem. 2009, 45, 
1252. 
64

 HCl(g) foi gerado em um segundo balão com H2SO4 e CaCl2 e após transferido para o balão de 
reação com auxílio de uma cânula.  
65

 PhSeCl foi preparado a partir de disseleneto de difenila com cloreto de sulfurila: Parr, W. J. E. J. 
Chem. Soc., Perkin Trans. 1 1981, 3002. 



 54 

de Cu2O que estavam presentes nas amostras de FeCl3 de pureza 98% estava 

atuando como catalizador para estas reações.66  

Tabela 6. Experimentos controle 

 
# FeCl3 

(equiv) 
(PhSe)2 
(equiv) 

aditivo rend (%) 

1 - 1,0 HCl(g) 0 

2 2,0 1,0 - 0
 

3 - - PhSeCl 0 

4 - 1,0 Cu2O 1% 0 

5 - 1,0 Cu2O 3% 0 

6 - 1,0 Cu2O 5% 0 

[a] A reação foi realizada na presença do propiolato arílico 5a (0,25 mmol), em CH2Cl2 (3 mL), em 
atmosfera de argônio à temperatura ambiente. 

 

Desse modo, realizamos a reação com 3-fenilpropiolato de p-toluila 5a em 

nossa melhor condição na presença de Cu2O, mas sem adicionarmos o FeCl3. 

Nenhum produto foi observado quando utilizamos 0,01, 0,03, 0,05, e 2,0 

equivalentes de Cu2O (Tabela 6, linhas 4-6). Desta maneira, podemos excluir a 

hipótese do Cu2O estar atuando como catalizador, e esse resultado indica que o 

FeCl3 é a espécie ativa para esta ciclização.  

Com base nestes experimentos e com relatos na literatura que o complexo 

[Fe(SeR)2]Ln pode ser preparado através da reação de espécies de Ferro com 

organosselenolatos,67 é compreensível assumir que a reação possa passar por 

uma inicial ativação da ligação tripla carbono-carbono pelo complexo 

[Fe(SeR)2]Ln gerando o intermediário a. O adicional de um equivalente de FeCl3 

necessários para um bom rendimento (Tabela 3, linha 15) junto com resultado do 

experimento com PhSeCl (Tabela 6, linha 3), nos da indício que para essa reação 

é necessário um ácido de Lewis livre para ativar a carbonila tornando o carbono β 

                                            
66

 (a) Thomé, I.; Nijs, A.; Bolm, C. Chem. Soc. Rev., 2012, 41, 979. (b) Buchwald, S. L.; Bolm, C. 
Angew. Chem., Int. Ed. 2009, 48, 5586. 
67

 Eichhofer, A.; Buth, G.; Dolci, F.; Fink, K.; Mole, R. A.; Wood, P. T. Dalton Trans. 2011, 40, 
7022. 
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mais eletrófilico. O ataque da nuvem eletrônica do anel aromático ao intermediário 

ativado a produz a espécie b. A eliminação redutiva da espécie b resulta no 

carbocátion estabilizado c. A remoção do hidrogênio promovida pelo selenolato 

restaura a aromaticidade do sistema, fornecendo os produtos. As estruturas das 

cumarinas 7 e das quinolinonas 8 estão de acordo com os espectros de HRMS, 

RMN 1H e  RMN 13C. Além disso, a difração de raios-x do cristal do composto 7a  

fornece mais uma prova da posição exata da ciclização 6-endo-dig (Figura 6). 

 

Figura 6. Ortep da cumarina 7a 

 

Esquema 25. Mecanismo proposto. 
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CONSIDERAÇÕES FINAIS 

 

Considerando-se os objetivos propostos para o presente trabalho e 

analisando-se os resultados obtidos, é possível fazer algumas considerações 

pertinentes frente à pesquisa desenvolvida. 

Descrevemos aqui uma metodologia de ciclização envolvendo três 

componentes: aldeídos, hidrazinas e ésteres alquinílicos. Este processo 

providenciou um acesso eficiente às piridazinonas de bom a excelentes 

rendimentos. Demonstramos também, a cilcização intermolecular de três 

componentes seguida do acoplamento de Ullmann one-pot. As reações de 

otimização demonstraram que efeito catalítico do CuI é altamente dependente da 

natureza do ligante e da presença de base. 

Na segunda etapa do trabalho, desenvolveu-se uma metodologia para a 

síntese de 3-organosselenil-2H-cumarinas e 3-organosselenil-quinolinonas 

utilizando o protocolo cloreto férrico e disselenetos de diorganoíla a partir dos 

propiolatos arílicos e propiolamidas arílicas, respectivamente. Os resultados 

obtidos demonstraram que as vantagens deste método são: (1) as reações foram 

realizadas em condições brandas (temperatura ambiente e curto período de 

reação); (2) a mesma condição de reação foi efetiva para ciclizar dois diferentes 

substratos; (3) a ligação carbono-carbono e a ligação carbono-selênio foram 

criadas em um procedimento one pot; (4) a reação foi regiosseletiva, onde apenas 

a ciclização 6-endo-dig foi observada, resultando exclusivamente o heterociclo de 

seis membros e nenhum produto do tipo espiro foi detectado.  

Em relação à má reputação dos compostos orgânicos de calcogênio, com 

relação ao mau cheiro, toxicidade e instabilidade, cabe destacar que a maioria 

dos compostos sintetizados, durante a realização deste trabalho, tem por 

características serem sólidos ou óleos, sem odor desagradável e relativamente 

estáveis, podendo ser armazenados por meses. 

De maneira geral, o processo de ciclização envolvendo a combinação de 

dicalcogenetos com um metal de transição, vem demonstrando ser uma 

ferramenta sintética bastante útil. Além da estrutura heterocíclica formada, 

podemos obter a inserção de uma molécula orgânica de calcogênio, proveniente 
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do dicalcogeneto usado, que nos fornece a opção de aumentar a complexidade 

molecular das estruturas obtidas.  

Outro ponto a ser destacado é a seletividade apresentada no processo de 

ciclização intramolecular, através dessa metodologia, pois os substratos de 

partida utilizados apresentavam a possibilidade de formação de outras estruturas. 

Satisfatoriamente, nesse trabalho, empregamos o uso de cobre e ferro como 

metal de transição, que são metais abundantes, baratos e menos prejudiciais ao 

meio ambiente. 
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 PARTE EXPERIMENTAL 

 

3.1  MATERIAIS E MÉTODOS 

 

3.1.1 Espectroscopia de Ressonância Magnética Nuclear. 

 

Os espectros de RMN 1H e RMN 13C, foram obtidos em espectrômetros 

Bruker DPX, que operam na freqüência 400 MHz, (Departamento de Química – 

UFSM). Os deslocamentos químicos (δ) estão relacionados em parte por 

milhão (ppm) em relação ao tetrametilsilano (TMS, utilizado como padrão 

interno para os espectros de RMN 1H) e CDCl3 (para os espectros de RMN 

13C), colocando-se entre parênteses a multiplicidade (s = simpleto, d = dupleto, 

t = tripleto, quint = quinteto, sex = sexteto, dd = duplo dubleto, dq = duplo 

quarteto, m = multipleto) o número de hidrogênios deduzidos da integral 

relativa e a constante de acoplamento (J) expressa em Hertz (Hz).  

 

3.1.2 Espectrometria de Massas. 

 

Os espectros de massas de baixa resolução (MS) foram obtidos em um 

espectrômetro utilizando EI a 70 eV (Departamento de Química – Universidade 

Federal de Santa Maria). Os espectros de massas de alta resolução (HRMS) 

foram obtidos em um LC-MS-IT-TOF (Universidade Federal de Pernambuco – 

Recife, Brasil) ou em um ESI-FTMS (Pontifícia Universidade do Rio Grande do 

Sul – Rio Grande do Sul, Brasil). 

 

3.1.3 Solventes e Reagentes. 

 

Os solventes foram purificados e secos antes de serem utilizados, 

conforme técnicas usuais.68 Os reagentes restantes foram obtidos de fontes 

comerciais e utilizados sem prévia purificação.  

O THF foi refluxado com sódio metálico como agente secante, utilizando 

como indicador a benzofenona e destilado imediatamente antes do uso. 

                                            
68

 Perrin, D. D.; Armarego, W. L.  Purification of Laboratory Chemicals, 4
th
 ed. Pergamon Press, 

New York, 1997. 



 61 

Diclorometano e acetonitrila foram destilados com pentóxido de fósforo como 

agente secante e armazenados sob peneira molecular. O metanol foi destilado 

com magnésio metálico. Pirrolidina e trietilamina foram destiladas com KOH; o 

tolueno foi destilado com sódio metálico e o etanol foi seco com óxido de 

cálcio. 

A concentração do reagente de alquil-lítio foi determinada através de 

titulação do mesmo com isopropanol, utilizando-se 1,10-fenantrolina como 

indicador.69 O selênio e telúrio elementar utilizados (~200 mesh – ALDRICH) 

foram secos em estufa a 80 °C durante 12 horas. 

As placas de cromatografia em camada delgada foram obtidas de fontes 

comerciais; Sílica G/UV254 (0,20 mm). Utilizou-se, como método de revelação, 

cuba de iodo, luz ultravioleta e solução ácida de vanilina. 

Para os produtos purificados utilizando cromatografia em coluna, o 

material usado foi uma coluna de vidro, gel de sílica 60 (230-400 mesh – 

MERCK) e, acetato de etila e hexano como eluentes. 

 

3.1.4 Curva de calibração. 

 

Os rendimentos da piridazinona 4a e a cumarina 7a foram determinados 

por CG - Shimadzu (Departamento de Química da UFSM) através do método 

do padrão externo. Soluções distintas de cada composto foram preparadas em 

concentrações de 50 ppm, 75 ppm, 100 ppm, 125 ppm e 150 ppm em acetato 

de etila. A partir dos respectivos cromatogramas de CG, uma curva de 

calibração para cada composto foram obtivas de acordo com as áreas dos 

respectivos picos de cada solução. Os rendimentos das piridazinona 4a e da 

cumarina 7a foram obtidos utilizando suas respectivas curvas de calibração. 

 

 

 

 

 

 

                                            
69

 Watson, S. C.; Eastham, J. F. J. Organomet. Chem. 1967, 9, 165. 
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3.2 PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS 

 

3.2.1 Procedimento geral para preparação dos ésteres alquinílicos. 

 

Em um balão de duas bocas, sob atmosfera de argônio, adicionou-se o 

alquino terminal apropriado (1 mmol) e THF (2 mL), previamente resfriado a -78 

oC, a esta solução adicionou-se n-BuLi (0,4 mL de uma solução 2,5 M em 

hexano, 1 mmol). A solução resultante tornou-se branca, foi mantida nesta 

temperatura por 30 minutos. Após este tempo, permitiu-se que a temperatura 

subisse a 0 ºC e adicionou-se cloroformiato de etila (1,0 mmol). A reação foi 

mantida a temperatura ambiente por 3 horas. Após este tempo, a reação foi 

diluída em acetato de etila (10 mL) e lavada com solução saturada de NH4Cl 

(3x 10 mL). A fase orgânica foi seca com MgSO4 e conclinha sob vácuo. O 

resíduo foi purificado por cromatografia em coluna, usando-se hexano/acetato 

de etila como eluentes. 

 

 

3.2.2 Procedimento geral para reação multicomponetes de piridazinonas. 

 

Em um tubo de Schlenk, sob atmosfera de argônio adicionou-se aldeído 

(0,25 mmol), arilidrazina (0,25 mmol), éster alquinílico (0,25 mmol), CuI (0,05 

mmol), 1,10-fenantrolina (0,1 mmol) em MeCN (3 mL). Elevou-se a temperatura 

para  80 °C e agitou-se por 16 h. Após esse tempo, esfriou-se o a mistura da 

reação a temperatura ambiente, filtrou-se a solução em sílica gel. O resíduo foi 

purificado por cromatografia em coluna, usando-se hexano/acetato de etila 

(80/20) como eluentes.  

 

 

2,5,6-trifenilpiridazin-3(2H)-ona (4a): Obtido como sólido bege. Rendimento: 

0,049 g (61%); p.f. 250-252 °C. RMN 1H: (CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,74 (d, J 

= 7,3 Hz, 2H); 7,48 (t, J = 7,6 Hz, 2H); 7,40-7,22 (m, 9H); 7,17-7,14 (m, 2H); 

7,07 (s, 1H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 159,6; 146,5; 145,5; 141,4; 

135,7; 135,2; 130,0; 129,2; 129,0; 128,7; 128,6; 128,4; 128,1; 128,0; 125,3. MS 
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(EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 324 (100); 296 (31); 191 (92); 189 (44); 

165 (39); 105 (20); 77 (86). HRMS (ESI-TOF) calculado para C22H16N2O +H: 

325,1341, Encontrado 325,1345 (M+H)+
. 

 

2,5-difenil-6-(p-toluil)piridazin-3(2H)-ona (4b): Obtido como óleo amarelo. 

Rendimento: 0,056 g (66%). RMN 1H: (CDCl3; 200 MHz): δ (ppm): 7,74 (d, J = 

7,0 Hz, 2H); 7,52-7,24 (m, 6H); 7,24-7,01 (m, 7H); 2,30 (s, 3H). RMN 13C: 

(CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 159,6; 146,5; 145,5; 141,4; 138,6; 135,8; 132,2; 

130,0; 129,1; 128,9; 128,7; 128,6; 128,4; 128,0; 125,3; 21,1. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)): 338 (100); 323 (14); 205 (85); 164 (12); 77 (45). HRMS 

(ESI-TOF) calculado para C23H18N2O +H: 339,1497, Encontrado 339,1497 

(M+H)+
. 

 

6-(2,5-dimetoxifenil)-2,5-difenilpiridazin-3(2H)-ona (4c): Obtido como sólido 

laranja. Rendimento: 0,089 g (93%); p.f. 165-167 °C. RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,73 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 7,48 (t, J = 7,5 Hz, 2H); 7,40-7,36 (m, 

1H); 7,31-7,23 (m, 3H); 7,16-7,13 (m, 2H); 7,06-7,05 (m, 2H); 6,86 (dd, J = 3,1 

Hz, 1H); 6,55 (d, J = 8,8 Hz, 1H); 3,80 (s, 3H); 3,10 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 

100 MHz): δ (ppm): 159,8; 153,5; 150,6; 146,6; 145,1; 141,3; 136,1; 128,5; 

127,8; 127,4; 125,2; 116,2; 115,5; 111,8; 55,6; 54,9. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)):  384 (100); 353 (50); 278 (53); 251 (27); 220 (18); 165 

(19); 139 (10); 77 (23). HRMS (ESI-TOF) calculado para C24H20N2O3 +H: 

385,1552, Encontrado 385,1562 (M+H)+
. 

 

2,5-difenil-6-(3,4,5-trimetoxifenil)piridazin-3(2H)-ona (4d): Obtido como óleo 

marrom. Rendimento: 0,088 g (85%).  RMN 1H: (CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 

7,74 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 7,49 (t, J = 8,0; 2H); 7,41-7,31 (m, 4H); 7,21-7,18 (m, 

2H); 7,06 (s, 1H); 6,43 (s, 2H); 3,81 (3H); 3,58 (s, 6H). RMN 13C: (CDCl3; 100 

MHz): δ (ppm): 159,4; 152,6; 146,0; 145,5; 141,3; 138,5; 135,9; 130,0; 129,9; 

128,8; 128,6; 128,4; 128,0; 125,2; 106,9; 60,7; 55,8. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)): 414 (100); 399 (47); 281 (30); 220 (9); 152 (9); 77 (23). 

HRMS (ESI-TOF) calculado para C25H22N2O4 +H: 415,1658, Encontrado 

415,1615 (M+H)+
.  
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 6-(4-clorofenil)-2,5-difenilpiridazin-3(2H)-ona (4e): Obtido como sólido 

laranja. Rendimento: 0,072 g (81%); p.f. 190-192 ºC. RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,73 (d, J = 8,3 Hz, 2H); 7,48 (t, J = 7,3 Hz, 2H); 7,40-7,36 (m, 

1H); 7,33-7,20 (m, 7H); 7,10-7,08 (m, 2H); 7,04 (s, 1H). RMN 13C: (CDCl3; 100 

MHz): δ (ppm): 178,6; 165,4; 163,5; 160,5; 154,6; 154,2; 153,3; 149,3; 149,2; 

148,4; 148,0; 147,9; 147,4; 144,5. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 

358 (66); 330 (23); 225 (63); 206 (24); 189 (84); 105 (24); 77 (100); 51 (23). 

HRMS (ESI-TOF) calculado para C22H15ClN2O +H: 359,0951, Encontrado 

359,0956 (M+H)+. 

 

6-(2-clorofenil)-2,5-difenilpiridazin-3(2H)-ona (4f): Obtido como sólido 

laranja. Rendimento: 0,038 g (42%).  mp 151-153 ºC. RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,74 (d, J = 8,3 Hz, 2H); 7,47 (d, J = 7,5 Hz, 2H); 7,39-7,22 (m, 

8H); 7,14 (d, J = 7,3 Hz, 2H); 7,09 (s, 1H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ 

(ppm): 159,2; 144,9; 144,0; 141,1; 135,5; 135,0; 133,7; 133,3; 130,4; 130,1; 

129,8; 128,9; 128,7; 128,4; 128,2; 125,1. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade 

relativa)): 358 (66); 330 (23); 225 (63); 206 (24); 189 (84); 105 (24); 77 (100); 

51 (23). HRMS (ESI-TOF) calculado para C22H15ClN2O +H: 359,0951, 

Encontrado 359,0946 (M+H)+. 

 

5-(4-metoxifenil)-2,6-difenilpiridazin-3(2H)-ona (4h): Obtido como sólido 

laranja. Rendimento: 0,040 g (45%); p.f. 237-239 °C. RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,73 (d, J = 7,5 Hz, 2H); 7,49 (t, J = 7,6 Hz, 2H); 7,41-7,25 (m, 

6H); 7,10-7,06 (m, 3H); 6,81 (d, J = 8,5 Hz, 2H); 3,80 (s, 3H).  RMN 13C: (CDCl3; 

100 MHz): δ (ppm): 160,2; 159,8; 146,7; 145,1; 141,3; 135,4; 130,1; 129,2; 

129,1; 128,7; 128,5; 128,1; 128,0; 127,7; 125,3; 113,8; 55,2. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)): 388 (100); 360 (34); 255 (63); 211 (17); 176 (32); 151 

(10); 105 (21); 77 (64). HRMS (ESI-TOF) calculado para C23H18N2O2 +H: 

355;1447, Encontrado 355,1452 (M+H)+
.  

 

5-(2,5-dimetoxifenil)-2,6-difenilpiridazin-3(2H)-ona: (4i): Obtido como sólido 

laranja. Rendimento: 0,081 g (85%); p.f. 197-199 ºC.  RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,75 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 7,47 (t, J = 7,8 Hz, 2H);  7,38-7,34 (m, 
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1H); 7,24-7,16 (m, 5H); 7,04 (s, 1H); 6,89-6,84 (m, 2H); 6,62 (d, J = 8,8 Hz, 1H); 

3,76 (s, 3H); 3,19 (m, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 159,6; 153,7; 

149,9; 147,3; 143,4; 141,5; 136,2; 130,7; 128,6; 128,2; 127,9; 127,5; 125,7; 

125,3; 115,7; 115,6; 112,2; 55,7; 55,2. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade 

relativa)): 384 (100); 353 (50); 278 (53); 251 (27); 220 (18); 165 (19); 139 (10); 

77 (23). HRMS (ESI-TOF) calculado para C24H20N2O3 +H: 385,1552, 

Encontrado 385,1555 (M+H)+. 

 

6-(4-clorofenil)-5-(4-metoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4j): Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,075 g (77%); p.f. 176-178 ºC. RMN 1H: (CDCl3; 

400 MHz): δ (ppm): 7,70 (d, J = 7,5 Hz, 2H); 7,47 (t, J = 7,8 Hz, 2H); 7,38 (t, J = 

7,5 Hz, 1H); 7,25-7,17 (m, 4H); 7,07 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 7,02 (s, 1H); 6,83 (d, J 

= 8,5 Hz, 2H), 3,81 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 160,4; 159,5; 

145,4; 144,8; 141,3; 134,7; 133,9; 130,5; 130,0; 129,3; 128,6; 128,2; 128,0; 

127,4; 125,2; 114,0; 55,2. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 388 (100); 

360 (34); 255 (63); 211 (17); 176 (32); 151 (10); 105 (21); 77 (64). HRMS (ESI-

TOF) calculado para C23H17ClN2O2 +H: 389,1057, Encontrado 389,1067 

(M+H)+
. 

 

6-(2-clorofenil)-5-(4-metoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4k): Obtido 

como sólido amarelo. Rendimento: 0,072 g (77%); p.f. 84-86 °C. RMN 1H: 

(CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,73 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 7,46 (t, J = 7,3 Hz, 2H); 

7,38-7,24 (m, 5H); 7,07-7,05 (m, 3H); 6,75 7,49 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 3,76 (s, 3H). 

RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 160,3; 159,8; 145,8; 145,3; 141,3; 135,0; 

133,6; 131,4; 130,1; 129,7; 128,6; 128,6; 128,3; 128,1; 127,3; 126,7; 125,3; 

113,8; 55,1. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 388 (100); 353 (47); 325 

(20); 255 (44); 176 (41);77 (72). HRMS (ESI-TOF) calculado para C23H17ClN2O2 

+H: 389,1057, Encontrado 389,1059 (M+H)+
. 

 

6-(2-clorofenil)-5-(2,5-dimetoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4l): Obtido 

como óleo laranja. Rendimento: 0,042 g (40%). RMN 1H: (CDCl3; 400 MHz): δ 

(ppm): 7,75-7,72 (m, 2H); 7,48 (t, J = 7,5 Hz, 2H); 7,38 48 (t, J = 7,3 Hz, 1H); 

7,17 (s, 4H); 7,03 (s, 1H); 6,91 (dd, J = 3,1 Hz, J = 5,8 Hz, 1H); 6,85 (d, J = 2,1 

Hz, 1H); 6,65 (d, J = 9,0 Hz, 1H); 3,78 (s, 3H); 3,25 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 
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100 MHz): δ (ppm): 159,5; 153,8; 149,7; 146,2; 143,1; 141,4; 134,8; 134,3; 

130,8; 129,2; 128,6; 128,0; 127,8; 125,2; 115,8; 115,6; 112,3; 55,7; 55,2,  MS 

(EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 418 (100); 387 (50); 375 (15); 285 (35); 

162 (14); 147 (10); 77 (57). HRMS (ESI-TOF) calculado para C24H19ClN2O3 +H: 

419,1162, Encontrado 419,1168 (M+H)+
. 

 

6-(2,5-dimetoxifenil)-5-(4-metoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4m): 

Obtido como sólido branco. Rendimento: 0,055 g (53%); p.f. 167-169 ºC. RMN 

1H: (CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,72 (d, J = 7,8 Hz, 2H); 7,46 (t, J = 7,5; 2H); 

7,35 (t, J = 7,5; 1H); 7,08 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 7,02 (d, J = 2,9 Hz, 2H); 6,68 (dd, 

J = 8,8; 2,9 Hz, 1H); 6,76 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 6,59 (d, J = 9,0 Hz, 1H); 3,78 (s, 

3H); 3,76 (s, 3H); 3,20 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 160,1; 

153,7; 150,9; 146,3; 145,3; 141,5; 129,0; 128,6; 127,9; 127,8; 125,9; 125,4; 

116,4; 115,6; 113,4; 112,1; 55,8; 55,4; 55,2. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade 

relativa)): 414 (100); 383 (65); 308 (56); 281 (46); 251 (46); 163 (10); 132 (22); 

121 (21); 77 (38). HRMS (ESI-TOF) calculado para C25H22N2O4 +H: 415,1658, 

Encontrado 415,1663 (M+H)+
. 

 

6-(4-clorofenil)-5-(2,5-dimetoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4n): Obtido 

como sólido amarelo escuro. Rendimento: 0,070 g (67%); p.f. 144-146 °C. RMN 

1H: (CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,73 (d, J = 7,3 Hz, 2H); 7,48 (t, J = 8,0 Hz, 2H); 

7,38 (t, J = 7,3 Hz  , 1H); 7,17 (s, 4H); 7,03 (s, 1H); 6,91-6,65 (m, 2H); 6,65 (d, J 

= 9,0 Hz, 1H); 3,78 (s, 3H); 3,25 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 

159,5; 153,8; 149,7; 146,2; 143,2; 141,4; 134,8; 134,3; 130,8; 129,2; 128,6; 

128,0; 127,8; 125,2; 115,8; 115,6; 112,3; 55,7; 55,2. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)): 418 (100); 387 (50); 375 (15); 285 (35); 162 (14); 147 

(10); 77 (57). HRMS (ESI-TOF) calculado para C24H19ClN2O3 +H: 419,1162, 

Encontrado 419,1170 (M+H)+ 

 

5-(2,5-dimetoxifenil)-2-fenil-6-p-toluilpiridazin-3(2H)-ona (4o): Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,062 g (62%); p.f. 164-166,°C. RMN 1H: (CDCl3; 

400 MHz): δ (ppm): 7,75 (d, J = 7,6 Hz, 2H); 7,46 (t, J = 7,8; 2H); 7,36 (t, J = 

7,3; 1H); 7,12 (d, J = 8,1 Hz, 2H); 7,03 (s, 1H); 6,99 (d, J = 7,8 Hz, 2H); 6,87 

(dd, J = 9,0 Hz, 1H); 6,83 (d, J = 2,9 Hz, 1H); 6,65 (d, J = 9,0 Hz, 1H); 3,76 (s, 
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3H); 3,23 (s, 3H); 2,27 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 159,6; 

153,7; 150,0; 147,4; 143,5; 141,6; 138,1; 133,4; 130,7; 128,6; 128,2; 127,8; 

125,9; 125,3; 115,6; 115,5; 112,3; 55,7; 55,3; 21,0. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)): 398 (100); 367 (50); 265 (33); 206 (22). HRMS (ESI-

TOF) calculado para C25H22N2O3 +H: 399,1709, Encontrado 369,1719 (M+H)+
. 

 

6-(2,5-dimetoxifenil)-2-fenil-5-p-toluilpiridazin-3(2H)-ona (4p): Obtido como 

sólido laranja. Rendimento: 0,068 g (68%); p.f. 158-169 °C. RMN 1H: (CDCl3; 

400 MHz): δ (ppm): 7,73 (d, J = 7,5 Hz, 2H); 7,46 (t, J = 7,8 Hz, 3H); 7,35 (t, J = 

7,0 Hz, 1H); 7,03-7,01 (m, 5H); 6,85 (dd, J = 9,0; 5,8 Hz, 1H); 6,57 (d, J = 9,0 

Hz, 1H); 3,78 (s, 3H); 3,15 (s, 3H); 2,30 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ 

(ppm): 160,0; 153,7; 150,9; 146,7; 145,3; 138,6; 133,4; 128,6; 128,3; 127,9; 

127,5; 125,8; 125,8; 125,4; 116,3; 115,6; 112,1; 55,8; 55,2; 21,1. MS (EI, 70 

eV;m/z (intensidade relativa)): 398 (100); 367 (61); 292 (58); 265 (33); 234 (27); 

153 (10); 77 (31). HRMS (ESI-TOF) calculado para C25H22N2O3 +H: 399,1709, 

Encontrado 399,1712 (M+H)+
. 

 

 

5-(4-clorofenil)-6-(2,5-dimetoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4q): Obtido 

como sólido branco. Rendimento: 0,068 g (65%); p.f. 211-213 °C. RMN 1H: 

(CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,72 (d, J = 7,5 Hz, 2H); 7,48 (t, J = 7,8 Hz, 2H); 

7,40-7,36 (m, 1H); 7,23 (d, J = 8,5 Hz, 2H); 7,08 (d, J = 8,3 Hz, 2H); 7,04 7,08 

(d, J = 3,3 Hz, 1H); 7,02 (s, 1H); 6;87 (dd, J = 3,1 Hz, 1H); 6,58 (d, J = 9,0 Hz, 

1H); 3,79 (s, 3H); 3,17 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 159,6; 

153,7; 150,5; 145,5; 144,7; 141,3; 134,8; 128,8; 128,6; 128,1; 128,0; 125,3; 

125,1; 116,4; 115,6; 111,9; 55,7; 55,0. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade 

relativa)): 418 (100); 387 (57); 312 (75); 285 (35); 234 (22); 162 (19); 77 (68); 

51 (11). HRMS (ESI-TOF) calculado para C24H19ClN2O3 +H: 419,1162, 

Encontrado 419,1170 (M+H)+
. 

 

6-(4-clorofenil)-2-(2,5-dimetilfenil)-5-fenilpiridazin-3(2H)-ona (4s): Obtido 

como sólido bege. Rendimento: 0,078 g (81%); p.f. 176-178 °C. RMN 1H: 

(CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,39-7,32 (m, 3H); 7,24 (d, J = 8,0 Hz, 1H); 7,20-

7,13 (m, 7H); 7,09 (s, 1H); 2,36 (s, 3H); 2,22 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 
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MHz): δ (ppm): 159,5; 145,5; 145,2; 140,1; 136,6; 135,5; 134,7; 133,6; 131,4; 

130,8; 130,5; 130,0; 129,8; 129,1; 128,6; 128,6; 128,2; 127,4; 20,7; 17,2. MS 

(EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 386 (26); 369 (64); 225 (33); 189 (100); 

133 (25); 105 (57); 91 (22); 77 (57). MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 

386 (48); 369 (100); 334 (12); 225 (21); 189 (34); 105 (24); 77 (18). HRMS 

(ESI-TOF) calculado para C24H19ClN2O +H: 387,1264, Encontrado 387,1271 

(M+H)+
. 

 

6-(4-clorofenil)-2-(2,5-dimetilfenil)-5-(4-metoxifenil)piridazin-3(2H)-ona (4t): 

Obtido como sólido branco. Rendimento: 0,056 g (54%); p.f. 218-219 °C.  RMN 

1H: (CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,24-7,15 (m, 7H); 7,08 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 7,03 

(s, 1H); 6,84 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 3,81 (s, 3H); 2,35 (s, 3H); 2,21 (s, 3H). RMN 

13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 160,4; 159,6; 145,3; 145,2; 140,2; 136,6; 

134,7; 133,9; 131,5; 130,8; 130,6; 130,1; 130,0; 129,0; 128,2; 127,6; 127,5; 

114,1; 55,2; 20,7; 17,2 . MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 416 (44); 399 

(100); 305 (13); 255 (25); 212 (33); 176 (80); 151 (29); 105 (72); 77 (73). HRMS 

(ESI-TOF) calculado para C25H21ClN2O2 +H: 417,1370, Encontrado 417,1375 

(M+H)+
. 

 

2-(2,5-dimetilfenil)-5-fenil-6-(3;4;5-trimetoxifenil)piridazin-3(2H)-ona (4u): 

Obtido como óleo amarelo. Rendimento: 0,057 g (52%). RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,37-7,32 (m, 3H); 1,25-7,16 (m, 5H); 7,08 (s, 1H); 6,39 (s, 2H); 

3,79 (s, 3H); 3,58 (s, 6H); 2,37 (s, 3H); 2,24 (s, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 

MHz): δ (ppm): 159,5; 152,7; 146,0; 145,8; 140,3; 138,6; 136,6; 136,1; 131,5; 

130,8; 130,1; 129,9; 129,7; 128,9; 128,5; 127,6; 107,0; 60,7; 55,8; 20,7; 17,2. 

MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 442 (76); 425 (100); 394 (14); 281 

(13); 248 (10); 105 (13). HRMS (ESI-TOF) calculado para C27H26N2O4 +H: 

443,1971, Encontrado 443,1981 (M+H)+ 

 

 

2-(4-clorofenil)-5,6-difenilpiridazin-3(2H)-ona (4v):  Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,034 g (81%); p.f. 163-165 °C. RMN 1H: (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm): 7,74 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 7,43 (d, J = 8,8 Hz, 2H); 7,37-7,22 (m, 

5H); 7,14 (d, J = 6,84 Hz, 2H); 7,05 (s, 1H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ 
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(ppm): 159,7; 146,8; 145,7; 139,9; 135,6; 135,1; 133,7; 130,0; 129,2; 129,1; 

128,8; 128,7; 128,6; 128,5; 128,0; 126,5. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade 

relativa)): 358 (41); 330 (15); 219 (3); 191 (100); 165 (37); 110 (30); 73 (25). 

HRMS (ESI) calculado para C22H15ClN2O +H: 359.0951. Encontrado 359.0958 

(M+H)+ 

 

5-(2,5-dimetoxifenil)-6-(2-etóxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (49a): Obtido 

como óleo laranja. Rendimento: 0,042 g (39%). RMN 1H: (CDCl3; 400 MHz): δ 

(ppm): 7,72 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 7,68 (d, J = 8,5 Hz, 1H); 7,51 (t, J = 7,5 Hz, 2H); 

7,39-7,29 (m, 2H); 7,12 (s, 1H); 7,03-6,84 (m, 5H); 4,09 (q, J = 7,9 Hz, 2H); 3,74 

(s, 3H); 3,65 (s, 3H); 1,14 (t, J = 7,2 Hz, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ 

(ppm): 165,8; 153,5; 151,4; 144,6; 144,1; 140,3; 139,8; 129,4; 128,2; 127,0; 

126,8; 123,9; 123,1; 122,1; 121,6; 119,2; 116,0; 114,6; 112,5; 110,6; 59,8; 56,6; 

55,7; 14,0, HRMS (ESI-TOF) calculado para C26H24N2O4 +H: 429,1814, 

Encontrado 429,1819 (M+H)+. 

 

6-(2-etóxifenil)-2,5-difenilpiridazin-3(2H)-ona (49b): Obtido como óleo 

laranja. Rendimento: 0,069 g (75%). RMN 1H: (CDCl3; 400 MHz): δ (ppm): 7,72 

(t, J = 7,7 Hz, 3H); 7,57-7,24 (m, 9H); 7,04-6,97 (m, 2H); 6,76 (m, 1H); 4,09 (q, 

J = 7,2 Hz, 2H); 1,14 (t, J = 7,0 Hz, 3H). RMN 13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 

166,0; 148,0; 145,1; 140,2; 139,6; 137,7; 129,4; 129,1; 128,4; 127,9; 127,1; 

126,9; 124,0; 123,1; 122,1; 121,8; 118,1; 110,6; 59,9; 13,9. MS (EI, 70 eV;m/z 

(intensidade relativa)): 368 (88); 323 (33); 296 (100); 293 (11); 165 (11); 77 

(12). MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 414 (100); 383 (65); 308 (56); 

281 (46); 251 (46); 163 (10); 132 (22); 121 (21); 77 (38). HRMS (ESI-TOF) 

calculado para C24H20N2O2 +H: 369,1603, Encontrado 369,1609 (M+H)+.  

 

6-(2-etóxifenil)-5-(4-metoxifenil)-2-fenilpiridazin-3(2H)-ona (49c): Obtido 

como óleo laranja. Rendimento: 0,054 g (54%). RMN 1H: (CDCl3; 400 MHz): δ 

(ppm): 7,71 (t, J = 7,2 Hz, 3H); 7,52 (t, J = 7,8 Hz, 2H); 7,39-7,23 (m, 4H); 7,06-

6,8 (m, 4H); 4,12 (q, J = 7,0 Hz, 2H); 3,85 (s, 3H); 1,19 (t, J = 7,2 Hz, 3H). RMN 

13C: (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm): 166,0; 159,9; 147,6; 145,7; 140,2; 139,6; 

130,8; 129,7; 129,3 ,127,0; 126,9; 124,1; 123,0; 122,0; 121,9; 117,7; 113,3; 

110,5; 59,9; 55,1; 14,0. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 398 (65); 353 
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(28); 326 (100); 282 (21); 192 (13); 135 (26); 77 (33). HRMS (ESI-TOF) 

calculado para C25H22N2O3 +H: 399,1709, Encontrado 399,1700 (M+H)+
. 

 

 3.2.3 Procedimento geral para a preparação de disselenetos de 

diorganoila70 

 

Em um balão equipado com condensador de refluxo e agitação 

magnética, sob argônio, contendo magnésio (50 mmol; 1,2 g) adicionou-se 

alguns cristais de iodo e THF (30 mL). Em seguida, iniciou-se lentamente a 

adição do haleto desejado (50 mmol) diluido em THF. Após todo o magnésio 

ser consumido, adicionou-se selênio elementar (50 mmol; 6,7 g), em pequenas 

porções utilizando-se funil de adição de sólidos. A reação foi colocada à 

temperatura de refluxo por 1 hora e depois a temperatura ambiente por 8 

horas. O balão foi envolto em um banho de gelo e adicionou-se, 

cuidadosamente, solução saturada de cloreto de amônio. Deixou-se a mistura 

reacional sob oxidação ao ar por 4 horas. Extraiu-se 5 vezes com acetato de 

etila, secou-se com MgSO4, filtrou-se e evaporou-se o solvente sob pressão 

reduzida. O produto foi purificado por recristalização em etanol. Rend.: 65-80%. 

 

3.2.4 Procedimento geral para síntese dos propiolatos arílicos e 

propiolamidas arílicas. 

 

Em um balão de duas bocas, sob atmosfera de argônio adicionou-se o 

fenol ou a N-metil anilina apropriada (10 mmol), DMAP (1 mmol) e CH2Cl2 à 0 

ºC. Agitou-se a solução por 15 minutos à essa temperatura. Após esse tempo 

adicionou-se o DCC (11 mmol). Elevou-se a temperatura para temperatura 

ambiente e agitou-se a solução por mais 1 hora. Lavou-se a solução com HCl 

(1 M) e diluiu-se com diclorometano (2x 10 mL). Em seguida separou-se a fase 

orgânica e secou-se com Mg2SO4 e retirou-se o solvente no rota-evaporador a 

pressão reduzida. O resíduo foi purificado por cromatografia em coluna. 

 

 

                                            
70
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3.2.5 Procedimento geral para síntese de 3-organosselenil-2Hcumarinas 

e 3-organosselenil-quinolinonas. 

 

Em um tubo de Schlenk, sob atmosfera de argônio, contendo 

diclorometano (3 mL) adicionou-se FeCl3 (0,082 g, 0,5 mmol) e disseleneto de 

diorganoíla (0,25 mmol), agitou-se essa solução por 20 minutos à temperatura 

ambiente. Após esse tempo adicionou-se arilpropiolato ou propiolamida arílicas 

(0,25 mmol) e agitou-se a solução por 30 minutos à temperatura ambiente. 

Após, diluiu-se com acetato de etila (10 mL) e lavou-se com solução saturada 

de NH4Cl (3 x 10 mL). Em seguida separou-se a fase orgânica e secou-se com 

Mg2SO4 e concentrou-se no rota-evaporador a pressão reduzida. O resíduo foi 

purificado por cromatografia em coluna, usando-se hexano/acetato de etila 

como eluentes (95/5) para 3-organosselenil-2H-cumarinas e (85/15) para as 3-

organosselenil-2H-quinolinonas. 

 

6-metil-4-fenil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7a). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,084 g (86%); p.f. 123-125 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 

MHz): δ (ppm) 7,45-7,42 (m, 3H); 7,32-7,29 (m, 3H); 7,25-7,23 (m, 1H); 7,18-

7,10 (m, 5H); 6,79 (s, 1H); 2,24 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 

159,5; 158,9; 151,7; 136,4; 133,9; 132,9; 132,8; 130,5; 128,9; 128,7; 128,4; 

128,2; 127,7; 127,3; 120,7; 120,2; 116,5; 20,8. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 375 (89). 348 (58); 295 (74); 252 (67); 189 (100); 165 (40); 126 (20); 

77 (22). (M+H)+. HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C22H16O2Se (M + H+): 

393,0394; encontrado 393,0398 (M+H)+. 

 

6-metil-4-fenil-3-(p-metilfenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7b). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,095 g (94%); p.f. 120-122 oC. RMN ¹H: (CDCl3, 

400 MHz): δ  (ppm): 7,46-7,45 (m, 3H); 7,30-7,28 (m, 1H); 7,25-7,21 (m, 3H); 

7,17-7,15 (m, 2H); 6,96 (d, J = 7,7 Hz, 2H); 6,79 (s, 1H); 2,26 (s, 3H); 2,24 (s, 

3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,6; 158,5; 151,5; 137,4; 136,4; 

133,8; 133,2; 132,8; 129,7; 128,7; 128,3; 128,2; 127,4; 126,5; 120,9; 120,2; 

116,4; 21,0; 20,8. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 406 (70); 325 

(100); 298 (48); 255 (11); 178 (52); 91 (34). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado 

para C23H18O2Se (M + H+): 407,0550; encontrado 407,0556 (M+H)+. 
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3-(4-clorofenilselenil)-6-metil-4-fenil-2H-cromen-2-ona (7c). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,077 g (73%); p.f. 121-123 oC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm)  7,47-7,44 (m, 3H); 7,33-7,30 (m, 1H); 7,26-7,22 (m, 3H); 

7,16-7,14 (m, 2H); 7,09 (d, J = 0,5 Hz, 2H); 6,80 (s, 1H); 2,25 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,4; 158,8; 151,5; 136,1; 134,2; 134,0; 133,6; 

133,1; 129,0; 128,5; 128,4; 128,1; 127,4; 120,3; 120,0; 116,4; 20,7.  MS (EI, 70 

eV; m/z (intensidade relativa)):425 (37); 345 (39); 318 (29); 281 (39); 178 (45); 

152 (19). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C22H15ClO2Se (M + H+): 

427,0004; encontrado 427,0010 (M+H)+. 

 

6-metil-4-fenil-3-(3-(trifluorometil)fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7d). 

Obtido como óleo amarelo. Rendimento: 0,075 g (66%).  RMN 1H (CDCl3, 400 

MHz): δ (ppm) 7,53-7,38 (m, 6H); 7,33-7,21 (m, 3H); 7,16-7,11 (m, 2H); 6,83 (s, 

1H); 2,26 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,5; 159,2; 151,6; 

136,1; 135,8; 134,1; 133,3; 131,1 (J= 32,2 Hz); 129,3 (J= 3,6 Hz); 129,2; 128,9; 

128,4; 128,0; 127,4; 124,1 (J= 3,6 Hz); 123,4 (J= 272 Hz); 119,9; 116,5; 20,7. 

MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 460 (76); 379 (36); 352 (81); 235 

(15); 178 (100); 152 (45); 126 (14); 77 (14). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado 

para C23H15F3O2Se (M + H+): 461,0268; encontrado 461,0270 (M+H)+.  

 

6-metil-3-(fenilselenil)-4-(p-toluil)-2H-cromen-2-ona (7e). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,084 g (41%); p.f. 140-142 oC. RMN 1H (CDCl3, 200 

MHz): δ (ppm) 7,34-7,23 (m, 6H); 7,19,7,13 (m, 3H); 7,08-7,04 (m, 2H); 6,86 (s, 

1H); 2,44 (s, 3H); 2,26 (3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,6; 159,1; 

151,6; 138,7; 133,8; 133,4; 132,9; 132,6; 130,5; 129,0; 128,8; 128,1; 127,6; 

127,2; 120,4; 120,2; 116,4; 21,3; 20,8. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 406 (15); 298 (14); 178 (33); 152 (14); 115 (11); 77 (100). HRMS 

(ESI-TOF) m/z calculado para C23H18O2Se (M + H+): 407,0550; encontrado 

407,0553 (M+H)+. 

 

6-metil-4-p-toluil-3-(p-toluilselenil)-2H-cromen-2-ona (7f). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,077 g (74%); p.f. 136-138 oC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm) 7,28-7,21 (m, 6H); 7,06 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 6,96 (d, J = 7,8 
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Hz, 2H); 6,84 (s, 1H); 2,45 (s, 3H); 2,26 (s, 6H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ 

(ppm)  159,5; 158,6; 151,5; 138,6; 137,3; 135,6; 133,7; 133,4; 133,1; 132,7; 

129,6; 129,0; 128,5; 127,5; 126,5; 120,8; 120,2; 116,3; 21,3; 21,0; 20,7. MS (EI, 

70 eV; m/z (intensidade relativa)): 420 (15); 339 (23); 312 (14); 178 (35); 91 

(100); 65 (31). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C24H20O2Se (M + H+): 

421,0707; encontrado 421,0709 (M+H)+. 

 

3-(selenobutil)-6-metil-4-fenil-2H-cromen-2-ona (7g). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,066 g (72%); p.f. 61-63 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): 

δ (ppm) 7,55-7,48 (m, 3H); 7,30-7,22 (m, 4H); 6,77 (s, 1H); 2,93 (t, J = 7,3 Hz, 

2H); 2,25 (s, 3H); 1,51 (quint, J = 7,3 Hz, 2H); 1,28 (sex, J = 7,5 Hz, 2H); 0,83 

(t, J = 7,3 Hz, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  159,6; 156,8; 151,2; 

136,7; 133,7; 132,2; 128,7; 128,5; 126,9; 120,2; 119,4; 116,3; 33,4; 27,3; 22,6; 

20,8; 13,4. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 372 (41); 314 (100); 178 

(34); 165 (15); 152 (12). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C20H20O2Se (M + 

H+): 373,0707; encontrado 373,0712 (M+H)+. 

 

4-(4-clorofenil)-6-metil-3-(p-toluilselenil)-2H-cromen-2-ona (7h). Obtido 

como óleo amarelo. Rendimento: 0,073 g (67%).  RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ 

(ppm) 7,38 (d, J = 8,3 Hz, 2H); 7,31-7,29 (m, 1H); 7,25-7,23 (m, 1H); 7,18 (d, J 

= 8,0 Hz, 2H); 7,06 (d, J = 8,3 Hz, 2H); 6,95 (d, J = 7,9 Hz, 2H); 6,75 (s, 1H); 

2,27 (s, 3H); 2,25 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,5; 156,7; 

151,3; 137,6; 134,7; 134,4; 133,9; 133,4; 132,9; 129,7; 128,6; 126,8; 126,1; 

121,5; 119,8; 116,4; 21,0; 20,7. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 440 

(37); 359 (40); 332 (24); 281 (43); 178 (20); 91 (35). HRMS (ESI-TOF) m/z 

calculado para C23H17ClO2Se (M + H+): 441,0161; encontrado 441,0167 

(M+H)+. 

 

4-(4-clorofenil)-3-(4-clorofenilselenil)-6-metil-2H-cromen-2-ona (7i). Obtido 

como óleo amarelo. Rendimento: 0,06 g (54%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ 

(ppm) 7,44-7,41 (m, 2H); 7,35-7,32 (m, 1H); 7,27-7,21 (m, 3H); 7,13-7,07 (m, 

4H); 7,76 (s, 1H); 2,27 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  159,3; 

157,4; 151,5; 135,0; 134,5; 134,2 ,133,9; 133,3; 129,6 ,129,1; 128,8; 128,1; 

127,0; 120,9; 119,8; 116,6; 20,8. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 459 
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(38); 352 (26); 281 (41); 178 (30); 152 (15); 73 (40). HRMS (ESI-TOF) m/z 

calculado para C22H14Cl2O2Se (M + H+): 460,9614; encontrado 460,9616 

(M+H)+. 

 

4-(2-metoxifenil)-6-metil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7j). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,101 g (96%); p.f. 132-134 oC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm) 7,45-7,41 (m, 1H); 7,34-7,32 (m, 2H); 7,27-7,22 (m, 2H); 

7,15-7,12 (m, 3H); 7,06-7,05 (m, 2H); 6,94 (d, J = 8,3 Hz, 1H); 6,77 (s, 1H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  159,5; 156,8; 155,9; 151,7; 133,7; 132,7; 

132,5; 130,4; 130,3; 129,3; 128,7; 127,1; 127,0; 125,3; 121,2; 120,4; 120,0; 

116,3; 110,9; 55,2; 20,7. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 421 (56); 

264 (79); 249 (100); 178 (20); 165 (51); 77 (28). HRMS (ESI-TOF) m/z 

calculado para C23H18O3Se (M + H+): 423,0499; encontrado 423,0502 (M+H)+. 

 

4-(2-metoxifenil)-6-metil-3-(p-toluilselenil)-2H-cromen-2-ona (7k). Obtido 

como sólido amarelo. Rendimento: 0,079 g (73%); p.f. 172-174 oC. RMN 1H 

(CDCl3, 400 MHz): δ (ppm)  7,46-7,42 (m, 1H); 7,25-7,21 (m, 4H); 7,07-7,06 (m, 

2H); 6,96-6,93 (m, 3H); 6,75 (s, 1H); 3,67 (s, 3H); 2,25 (s, 3H); 2,24 (s, 3H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  159,5; 156,2; 156,0; 151,6; 137,1; 133,6; 

133,1; 132,5; 130,4; 129,5; 127,1; 126,4; 125,4; 121,7; 120,5; 120,1; 116,3; 

110,9; 55,2; 21,0; 20,8. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 436 (31); 281 

(41); 265 (42); 165 (39); 133 (18); 73 (36). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para 

C24H20O3Se (M + H+): 437,0655; encontrado 437,0659 (M+H)+. 

 

4-butil-6-metil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7l). Obtido como sólido 

amarelo.Rendimento: 0,056 g (61%); p.f. 70-72 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): 

δ (ppm)  7,46-7,43 (m, 3H); 7,32(dd, J = 1,9 Hz, J = 0,5 Hz, 1H); 7,24-7,19 (m, 

4H); 3,23-3,18 (m, 2H); 2,43 (s, 3H); 1,60-1,45 (m, 4H); 0,97 (t, J = 7,1 Hz, 3H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 161,2; 159,4; 151,6; 133,9; 133,0; 131,4; 

130,7; 129,1; 127,0; 125,2; 119,0; 118,6; 116,8; 33,4; 31,8; 22,9; 21,0; 17,3. MS 

(EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)):372 (100); 330 (21); 281 (29); 221 (32); 

178 (27); 145 (84); 115 (90); 91 (39); 77 (56); 51 (23). HRMS (ESI-TOF) m/z 

calculado para C20H20O2Se (M + H+): 373,0707; encontrado 373,0709 (M+H)+. 
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6-metoxi-4-fenil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7m). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento 0,048 g (48%); p.f. 153-157 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 

MHz): δ (ppm) 7,43-7,42 (m, 3H); 7,31-7,25 (m, 3H); 7,18-7,10 (m, 6H); 7,07 

(dd, J = 9,0 Hz, J = 2,9 Hz, 1H); 6,47 (d, J = 2,9 Hz, 1H); 3,63 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,5; 158,4; 155,7; 147,8; 136,1; 132,8; 130,2; 

128,9; 128,7; 128,4; 128,0; 127,2; 121,2; 120,8; 119,0; 117,5; 110,7; 55,6. MS 

(EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 407 (100); 327 (53); 300 (83); 257 (14); 

152 (54); 126 (20); 105 (27); 77 (11). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para 

C22H16O3Se (M + H+): 409;0343; encontrado 409,0346 (M+H)+. 

 

3-(4-clorosfenilselenil)-6-metóxi-4-fenil-2H-cromen-2-ona (7n). Obtido como 

óleo amarelo. Rendimento 0,067 g (61%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 

7,49-7,46 (m, 3H); 7,32-7,25 (m, 3H); 7,20-7,17 (m, 2H); 7,13-7,09 (m, 3H); 

6,50 (d, J = 2,9 Hz, 1H); 3,66 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 

159,4; 158,3; 155,8; 147,8; 135,9; 134,3; 133,6; 129,0; 128,9; 128,5; 128,2; 

128,0; 120,9; 120,7; 119,1; 117,6; 110,6; 55,6. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 425 (59); 347 (24); 345 (63); 281 (40); 178 (73); 152 (31); 138 (14). 

HRMS (ESI) calculado para C22H15ClO3Se (M + H+): 442,9953; encontrado 

442,9956 (M+H)+. 

 

6-metóxi-4-fenil-3-(p-toluilselenil)-2H-cromen-2-ona (7o). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,062 g (59%); p.f. 99-101ºC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm)  7,45-7,43 (m, 3H); 7,29-7,25 (m, 1H); 7,23-7,21 (m, 2H); 

7,18-7,15 (m, 2H); 7,08-7,05 (m, 1H); 6,95 (d, J = 7,8 Hz, 2H); 6,46 (dd, J = 8,9 

Hz, J = 2,9 Hz, 1H); 3,63 (s, 3H); 2,26 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ 

(ppm) 159,6; 158,0; 155,8; 147,8; 137,5; 136,3; 133,3; 129,7; 128,8; 128,4; 

128,2; 126,4; 121,6; 120,9; 118,9; 117,6; 110,7; 55,6; 21,0.  MS (EI, 70 eV; m/z 

(intensidade relativa)): 418 (23); 341 (63); 314 (73); 152 (59); 119 (48); 96 (36). 

HRMS (ESI) calculado para C23H18O3Se (M + H+): 423,0499; encontrado 

423,0503 (M+H)+. 

 

3-(selenobutil)-6-metoxi-4-fenil-2H-cromen-2-ona (7p). Obtido como óleo 

amarelo. Rendimento: 0,059 g (62%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm)  

7,55-7,47 (m, 3H); 7,30-7,23 (m, 3H); 7,06 (dd, J = 9,0 Hz,J = 2,9 Hz, 1H); 6,45 
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(d, J = 2,9 Hz, 1H); 3,65 (s, 3H); 2,94 (t, J = 7,6 Hz, 2H); 1,51 (quint, J = 7,6 Hz, 

2H); 1,33-1,23 (m, 2H); 0,83 (t, J = 7,3 Hz, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ 

(ppm) 159,6; 156,3; 155,8; 147,5; 136,6; 128,9; 128,6; 128,2; 121,0; 120,1; 

118,2; 117,4; 110,3; 55,6; 32,4; 27,4; 22,6; 13,4. MS (EI, 70 eV; m/z 

(intensidade relativa)): 388 (46); 330 (100); 224 (27); 206 (31); 165 (15); 152 

(44). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C20H20O3Se (M + H+): 389,0656; 

encontrado 389,0657 (M+H)+. 

 

8-metil-4-fenil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7q). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,079 g (81%); p.f. 116-118 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 

MHz): δ (ppm)  7,43-7,41 (m, 3H); 7,35-7,31 (m, 3H); 7,15-7,12 (m, 5H); 7,01 (t, 

J = 7,8 Hz, 1H); 6,86 (d, J = 7,8 Hz, 1H); 2,47 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 

MHz): δ (ppm)  159,4; 159,2; 136,5; 133,2; 132,7; 130,3; 128,8; 128,6; 128,3; 

128,1; 127,2; 126,0; 125,6; 123,6; 120,2; 15,4. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 392 (68); 311 (91); 284 (83); 269 (21); 178 (100); 152 (41). HRMS 

(ESI-TOF) m/z calculado para C22H16O2Se (M + H+): 393,0394; encontrado 

393,0398 (M+H)+. 

 

3-(4-clorosfenilselenil)-8-metil-4-fenil-2H-cromen-2-ona (7r). Obtido como 

óleo amarelo. Rendimento: 0,072 g (68%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 

7,45-7,44 (m, 3H); 7,36 (d, J = 7,33 Hz, 1H); 7,25 (d, J = 8,55 Hz, 2H); 7,16-

7,09 (m, 4H); 7,03 (t, 1H); 6,87 (d, J = 8,07 Hz, 1H); 2,48 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,2; 151,7; 136,4; 134,3; 133,7; 133,4; 129,0; 

128,8; 128,4; 128,3; 128,1; 126,2; 125,6; 123,7; 120,1; 120,0; 15,5. MS (EI, 70 

eV; m/z (intensidade relativa)): 426 (100); 345 (91); 318 (71); 282 (24); 178 

(75); 152 (31). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C22H15ClO2Se (M + H+): 

427,0004; encontrado 427,0010 (M+H)+. 

 

metil-4-fenil-3-(3-(trifluorometil)fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7s).  Obtido 

como óleo amarelo. Rendimento: 0,082 g (72%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ 

(ppm) 7,54-7,37 (m, 7H); 7,29-7,21 (m, 1H); 7,15-7,01 (m, 3H); 6,89 (d, J = 7,94 

Hz, 1H); 2,49 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,5; 151,7; 136,3; 

136,1; 133,5. 129,9 (q, J = 32,2 Hz), 129,6 (q, J = 3.6 Hz); 129,1; 128,9; 128,4; 

128,1; 126,2; 125,6; 124,2 (q, J = 3,6 Hz); 123,8; 123,4 (q, J = 272 Hz); 120,0; 
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119,6; 15,4.  MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 456 (29); 379 (39); 352 

(100); 235 (17); 178 (63); 151 (25). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para 

C23H15F3O2Se (M + H+): 461,0268; encontrado 461,0271 (M+H)+. 

 

8-metil-4-fenil-3-(p-toluilselenil)-2H-cromen-2-ona (7t). Obtido como óleo 

amarelo. Rendimento: 0,074 (74%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 7,46-

7,42 (m, 3H); 7,34 (dq, J = 7,5 Hz, J = 0,8 Hz, 1H); 7,25-7,22 (m, 2H); 7,18-7,13 

(m, 2H); 7,04 (t, J = 7,8 Hz, 1H); 7,95 (d, J = 8,0 Hz, 2H); 6,87-6,85 (m, 1H); 

2,46 (s, 3H); 2,26 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  159,4; 158,8; 

151,6; 137,4; 136,6; 133,2; 133,0; 129,7; 128,6; 128,3; 128,2; 126,4; 126,0; 

125,5; 123,5; 120,6; 120,2; 21,0; 14,4. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 405 (53); 325 (100); 298 (39); 178 (81); 152 (33); 91 (34). HRMS 

(ESI-TOF) m/z calculado para C23H18O2Se (M + H+): 407,0550; encontrado 

407,0555 (M+H)+. 

 

3-(selenobutil)-8-metil-4-fenil-2H-cromen-2-ona (7u). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,064 g (70%); p.f. 48-50 oC. RMN 1H (CDCl3; 400 MHz): 

δ (ppm) 7,53-7,48 (m, 3H); 7,33 (d, J = 6,3 Hz, 1H); 7,25-7,21 (m, 2H); 7,02 (t, J 

= 7,8 Hz, 1H); 6,84 (d, J = 7,8 Hz, 1H); 2,94 (t, J = 7,6 Hz, 2H); 2,50 (s, 3H); 

1,52; (quint, J = 7,3 Hz, 2H); 1,28 (sex, J = 7,3 Hz, 2H); 0,83 (t, J = 7,3 Hz, 3H). 

RMN 13C (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm)  159,5; 157,2; 151,4; 136,9; 132,5; 128,7; 

128,4; 128,2; 125,9; 125,1; 123,5; 120,3; 119,1; 32,4; 27,3; 22,6; 15,4; 13,4. MS 

(EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 372 (16); 315 (36); 253 (17); 191 (26); 

178 (14); 133 (12); 96 (12). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C20H20O2Se 

(M + H+): 373,0707; encontrado 373,0714 (M+H)+. 

 

8-(tert-butil)-4-fenil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7v). Obtido como óleo 

amarelo. Rendimento: 0,085 g (79%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 7,50 

(dd, J = 7,8 Hz, J = 1,3 Hz, 1H); 7,44-7,42 (m, 3H); 7,38-7,36 (m, 2H); 7,19-7,13 

(m, 5H); 7,05 (t, J = 7,8 Hz, 1H); 6,8 (dd, J = 7,9 Hz, J = 1,3 Hz, 1H); 1,53 (s, 

9H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  159,3; 158,8; 152,2; 137,8; 136,9; 

133,2; 130,1; 129,4; 128,9; 128,6; 128,6; 128,3; 128,2; 127,4; 126,3; 123,5; 

120,9; 119,9; 35,0; 29,9.  MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 434 (100); 

377 (23); 311 (23); 234 (20); 194 (17); 165 (26); 105 (32); 77 (10). HRMS (ESI-
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TOF) m/z calculado para C25H22O2Se (M + H+): 435,0863; encontrado 435,0870 

(M+H)+. 

 

4-fenil-3-(fenilselenil)-2H-cromen-2-ona (7x). Obtido como sólido amarelo. 

Rendimento: 0,0697 g (74%); p.f. 143-145 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ 

(ppm) 7,52-7,43 (m, 4H); 7,36-7,30 (m, 3H); 7,17-7,11 (m, 6H); 7,05-7,03 (m, 

1H).  RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 159,3; 158,8; 153,4; 136,1; 132,8; 

131,8; 130,2; 128,9; 128,7; 128,4; 128,2; 127,8; 127,3; 124,1; 120,7; 120,4; 

116,6. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 378 (9); 165 (86); 164 (27); 

139 (18); 77 (100); 51 (31). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C21H14O2Se 

(M + H+): 379,0237; encontrado 379,0241 (M+H)+. 

 

4-fenil-3-(p-toluilselenil)-2H-cromen-2-ona (7y). Obtido como sólido amarelo. 

Rendimento: 0,092 g (95%); p.f. 92-94 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 

7,53-7,41 (m, 4H); 7,36-7,31 (m, 1H); 7,25-6,93 (m, 8H); 2,26 (s, 3H). CDCl3; 

400 MHz, δ  (ppm): 7,45-7,31 (m, 6H); 7,35-6,92 (m, 7H); 2,26 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm): 159,4; 158,4; 153,4; 137,5; 136,2; 133,3; 131,7; 

129,7; 128,7; 128,4; 128,2; 127,8; 126,3; 124,1; 121,1; 120,5; 116,7; 21,0. MS 

(EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 392 (15); 311 (29); 165 (81); 139 (14); 91 

(82); 73 (100). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C22H16O2Se (M + H+): 

393,0394; encontrado 393,0395 (M+H)+. 

 

6-metil-4-fenil-3-(telurofenil)-2H-cromen-2-ona (7w). Obtido como óleo 

marrom. Rendimento: 0,035 (36%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm): 7,54 

(d, J = 7,6 Hz, 2H); 7,40-7,17 (m, 6H); 7,80-7,03 (m, 4H); 6,74 (s, 1H); 2,22 (s, 

3H). RMN 13C (CDCl3; 100 MHz): δ (ppm)  161,2; 160,9; 151,9; 139,4; 138,2; 

133,8; 132,7; 128,9; 128,7; 128,5; 128,1; 127,9; 127,0; 120,2; 116,4; 114,5; 

110,6; 20,8. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 441 (90); 311 (74); 284 

(49); 191 (24); 178 (100); 105 (63); 77 (79); 51 (29). HRMS (ESI-TOF) m/z 

calculado para C22H16O2Te (M + H+): 443,0291; encontrado 443,0295 (M+H)+. 

 

1-metil-4-fenil-3-(fenilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8a). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,076 (78%). p.f. 72-74 ºC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ 

(ppm) 7,59-7,50 (m, 1H); 7,41-7,36 (m, 4H); 7,29-7,24 (m, 2H); 7,18-7,03 (m, 
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7H); 3,80 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,4; 154,9; 139,7; 

137,9; 132,0; 131,6; 130,7; 128,7; 128,6; 128,1; 127,9; 126,5; 126,1; 121,9; 

121,4; 114,0; 30,7. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 391 (53); 310 

(100); 190 (14); 165 (23); 77 (15); 51 (8). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para 

C22H17NOSe (M + H+): 392,0554; encontrado 392,0556 (M+H)+.  

 

1-metil-4-fenil-3-(3-(trifluorometil)fenilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8b). 

Obtido como óleo amarelo. Rendimento: 0,083 g (73%). RMN 1H (CDCl3; 400 

MHz): δ (ppm) 7,62-7,53 (m, 1H); 7,46-7,35 (m, 7H); 7,25-7,05 (m, 5H); 3,83 (s, 

3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,4; 154,8; 139,8; 137,4; 135,7; 

132,6; 130,7 3 (J= 32,2 Hz);128,9; 128,6; 128,5; 128,2; 123,6 (J= 272 Hz);123,4 

(J= 3,6 Hz);122,1; 121,4; 114,2; 30,7. MS (EI, 70 eV;m/z (intensidade relativa)): 

459 (85); 378 (100); 314 (15); 189 (27); 164 (38); 144 (27); 77 (10). HRMS 

(ESI-TOF) m/z calculado para C23H16F3NOSe (M + H+): 460,0427; encontrado 

460,0430 (M+H)+. 

 

3-(4-fluorosfenilselenil)-1-metil-4-fenilquinolin-2(1H)-ona (8c). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,085 g (84%); p.f. 127-129 oC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm) 7,55-7,51 (m, 1H); 7,40-7,37 (m, 4H); 7,28-7,24 (m, 2H); 

7,14-7,07 (m, 4H); 6,78 (t, J = 8,8 Hz, 2H); 3,80 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 

MHz): δ (ppm) 162,0 (d, J = 246 Hz); 160,4; 154,2; 139,6; 137,7; 134,9 (d, J = 8 

Hz); 130,7; 128,7; 128,5; 128,3; 128,1; 126,4; 125,9 (d, J = 3,6 Hz); 121,9; 

121,4; 115,7 (d, J = 22 Hz); 114,0; 30,6. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 409 (72); 407 (37); 328 (100); 312 (10); 204 (15); 189 (12); 164 (14). 

HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C22H16FNOSe (M + H+): 410,0459; 

encontrado 410,0462 (M+H)+ . 

 

1-metil-4-fenil-3-(p-toluilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8d). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,082 g (85%); p.f. 82-84 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): 

δ (ppm) 7,55-7,51 (m, 1H); 7,40-7,37 (m, 4H); 7,19-7,12 (m, 5H); 7,08-7,04 (m, 

1H); 6,91 (d, J = 8Hz, 2H); 3,79 (s, 3H); 2,24 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 

MHz): δ (ppm) 160,4; 154,4; 139,7; 138,0; 136,5; 132,5; 130,6; 129,5; 128,6; 

128,5; 128,1; 127,9; 127,7; 126,4; 121,8; 121,4; 114,0; 30,7; 21,0. MS (EI, 70 

eV; m/z (intensidade relativa)): 405 (43); 324 (100); 281 (10); 190 (11); 165 
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(17); 91 (15). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C23H19NOSe (M + H+): 

406,0710; encontrado 406,0713 (M+H)+. 

 

3-(selenobutil)-1-metil-4-fenilquinolin-2(1H)-ona (8e). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,082 g (85%); p.f. 82-84 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): 

δ (ppm)  7,56-7,48 (m, 4H); 7,41 (d, J = 8,4 Hz, 1H); 7,26-7,23 (m, 2H); 7,15-

7,07 (m, 2H); 3,85 (s, 3H); 2,93 (t, J = 7,4 Hz, 2H); 1,51 (quint, J = 7,4 Hz, 2H); 

7,29 (sex, J = 7,4 Hz, 2H); 0,84 (t, J = 7,4 Hz, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): 

δ (ppm) 160,8; 152,9; 139,3; 138,4; 130,0; 128,8; 128,3; 128,1; 128,0; 124,9; 

121,8; 121,5; 113,9; 32,5; 30,5; 27,1; 22,7; 13,4. MS (EI, 70 eV; m/z 

(intensidade relativa)): 371 (19); 369 (9); 315 (88); 281 (33); 234 (32); 164 (28); 

132 (19); 96 (19); 73 (42). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C20H21NOSe 

(M + H+): 372,0867; encontrado 372,0871 (M+H)+. 

 

4-(2-metoxifenil)-1-metil-3-(fenilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8f). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,075 g (72%); p.f. 144-146 oC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm)  7,57-7,53 (m, 1H); 7,43-7,39 (m, 2H); 7,36-7,34 (m, 2H); 

7,17-7,03 (m, 7H); 6,92 (d, J= 8,24 Hz, 1H); 3,82 (s, 3H); 3,63 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,4; 156,1; 152,3; 139,8; 132,1; 131,5; 130,5; 

129,9; 129,8; 128,5; 128,2; 127,0; 126,8; 126,4; 121,8; 121,2; 120,4; 114,0; 

110,7; 55,1; 30,6. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 421 (26); 419 (13); 

281 (39); 264 (41); 177 (15); 133 (22); 77 (15). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado 

para C23H19NO2Se (M + H+): 422,0659; encontrado 422,0663 (M+H)+. 

 

4-(2-metoxifenil)-1-metil-3-(p-toluilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8g). Obtido 

como sólido amarelo. Rendimento: 0,107 g (99%); p.f. 187-189 oC. RMN 1H 

(CDCl3, 400 MHz): δ (ppm)  7,56-7,51 (m, 1H); 7,44-7,38 (m, 2H); 7,27 (d, J = 

8,0 Hz, 2H); 7,17-7,14 (m, 1H); 7,12-7,03 (m, 3H); 6,96-6,92 (m, 3H); 3,80 (s, 

3H); 3,65 (s, 3H); 2,28 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,5; 

156,2; 151,8; 139,8; 136,3 ,132,7; 130,3; 130,1; 129,7; 129,3; 128,2; 127,6; 

127,2; 121,7; 121,3; 120,4; 113,9; 110,8; 55,1; 30,6. MS (EI, 70 eV; m/z 

(intensidade relativa)): 435 (10); 327 (11); 253 (21); 191 (22); 133 (22); 96 (13); 

73 (49). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C24H21NO2Se (M + H+): 

436,0816; encontrado 436,0820 (M+H)+. 
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1-metil-3-(fenilselenil)-4-p-toluilquinolin-2(1H)-ona (8h). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,056 g (56%); p.f. 119-121 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 

MHz): δ (ppm)  7,55-7,50 (m, 1H); 7,37 (d, J = 8,0 Hz, 1H); 7,29-7,26 (m, 2H); 

7,19-7,17 (m, 3H); 7,10-7,01 (m, 6H); 3,78 (s, 3H); 2,40 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 160,4; 155,0; 139,8; 137,7; 135,0; 132,1; 131,7; 

130,6; 128,8; 128,7; 128,6; 128,5; 126,5; 126,1; 121,8; 121,5; 114,0; 30,7; 21,2. 

MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 405 (72); 403 (34); 325 (26); 324 

(100); 281 (29); 77 (45). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C23H19NOSe (M 

+ H+): 406,0710; encontrado 406,0714 (M+H)+. 

 

4-butil-1-metil-3-(fenilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8i). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,055 g (60%); p.f. 86-89 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): 

δ (ppm) 7,81 (d, J = 8,1 Hz, 1H); 7,55 (t, J = 8,5 Hz, 1H); 7,42-7,40 (m, 2H); 

7,35 (d, J = 8,6 Hz, 1H); 7,24 (t, J = 7,9 Hz, 1H); 7,18-7,14 (m, 3H); 3,71 (s, 

3H); 3,33 (t, J = 7,8 Hz, 2H); 1,57 (q, 2H); 1,49 (q, 2H); 0,95 (t, J = 7,3 Hz, 3H). 

RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 160,3; 156,2; 140,0; 132,0; 130,8; 130,6; 

128,9; 126,3; 126,1; 125,0; 122,0; 119,8; 114,5; 33,8; 32,3; 30,7; 23,0; 13,7. MS 

(EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 371 (100); 369 (51); 329 (20); 248 (71); 

184 (29); 144 (54). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C20H21NOSe (M + H+): 

372,0867; encontrado 372,0871 (M+H)+ . 

 

4-butil-1-metil-3-(p-toluilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8j). Obtido como óleo 

amarelo. Rendimento: 0,055 g (58%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 7,81 

(d, J = 8,0 Hz, 1H); 7,58-7,54 (m, 1H); 7,37-7,33 (m, 3H); 7,28-7,23 (m, 1H); 7,0 

(d, J = 8,5 Hz, 2H); 3,72 (s, 3H); 3,34 (t, J = 8,4 Hz, 2H); 2,26 (s, 3H); 1,60-1,44 

(m, 4H); 0,96 (t, J = 7,2 Hz, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,4; 

155,7; 140,1 ,136,4; 131,3; 130,7; 129,8; 128,2; 126,1; 125,6; 122,0; 120,0; 

114,5; 33,8; 32,3; 30,7; 23,0; 21,0; 13,8. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 385 (97); 328 (20); 281 (45); 262 (82); 144 (39); 115 (38); 91 (65). 

HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C21H23NOSe (M + H+): 386,1023; 

encontrado 386,1031 (M+H)+. 
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1,6-dimetil-4-fenil-3-(fenilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8k). Obtido como sólido 

amarelo. Rendimento: 0,076 g (76%); p.f. 126-129 oC. RMN 1H (CDCl3, 400 

MHz): δ (ppm) 7,39-7,34 (m, 4H); 7,29-7,24 (m, 3H); 7,12-7,04 (m, 5H); 6,91 (s, 

1H); 3,78 (s, 3H); 2,24 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm): 160,3; 

154,7; 138,0; 137,7; 132,2; 131,9; 131,4; 128,6; 128,5; 128,2; 128,0; 127,8; 

126,6; 126,4; 126,0; 121,2; 114,0; 30,7; 20,5. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 405 (65); 324 (100); 281 (22); 178 (10); 165 (9); 77 (24). HRMS (ESI-

TOF) m/z calculado para C23H19NOSe (M + H+): 406,0710; encontrado 

406,0713 (M+H)+. 

 

1,6-dimetil-4-fenil-3-(p-toluilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8l). Obtido como 

sólido amarelo. Rendimento: 0,096 g (92%); p.f. 118-120 ºC. RMN 1H (CDCl3, 

400 MHz): δ (ppm) 7,41-7,33 (m, 4H); 7,28-7,24 (m, 1H); 7,18 (d, J = 8,0 Hz, 

2H); 7,13-7,11 (m, 2H); 6,9 (d, J = 7,6 Hz, 3H); 3,77 (s, 3H); 2,24 (s, 6H). RMN 

13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,3; 154,3; 138,1; 137,8; 136,4; 132,4; 131,8; 

131,4; 129,4; 128,6; 128,0; 127,8; 126,3; 121,3; 113,9; 30,7; 20,9; 20,6. MS (EI, 

70 eV; m/z (intensidade relativa)): 419 (54); 338 (100); 281 (10); 91 (16); 65 (8). 

HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C24H21NOSe (M + H+): 420,0867; 

encontrado 420,0869 (M+H)+. 

 

3-(4-fluorosfenilselenil)-1,6-dimetil-4-fenilquinolin-2(1H)-ona (8m). Obtido 

como sólido amarelo. Rendimento: 0,079 g (75%); p.f. 110-112 oC. RMN 1H 

(CDCl3, 400 MHz): δ (ppm)  7,41-7,34 (m, 4H); 7,28-7,23 (m, 3H); 7,11-7,09 (m, 

2H); 6,90 (s, 1H); 6,78 (t, J = 8,8 Hz, 2H); 3,78 (s, 3H); 2,24 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  162,2 (d, J = 246 Hz); 160,3; 154,0; 137,8 (d, J = 

13 Hz); 134,7 (d, J = 8 Hz); 131,9; 131,5; 128,6; 128,1; 128,0 (d, J = 13 Hz); 

126,4; 125,9; 121,2; 115,7 (d, J = 22 Hz); 114,0; 30,6; 20,5. MS (EI, 70 eV; m/z 

(intensidade relativa)): 423 (61); 342 (100); 327 (10); 281 (10); 178 (9); 96 (14). 

HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C23H18FNOSe (M + H+): 424,0616; 

encontrado 424,0618 (M+H)+. 

 

3-(selenobutil)-1,6-dimetil-4-fenilquinolin-2(1H)-ona (8n). Obtido como óleo 

marrom. Rendimento: 0,077 g (81%).  RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 

7,52-7,46 (m, 3H); 7,35-7,20 (m, 4H); 6,88 (s, 1H); 3,81 (s, 3H); 2,89 (t, J = 7,4 
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Hz, 2H); 2,25 (s, 3H); 1,48 (quint, J = 7,6 Hz, 2H); 1,26 (sex, J = 7,5 Hz, 2H); 

0,81 (sex, J = 7,3 Hz, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  160,6; 152,7; 

138,5; 137,3; 131,3; 131,2; 128,7; 128,2; 127,9; 127,7; 124,8; 121,3; 113,8; 

32,4; 30,4; 27,0; 22,6; 20,5; 13,4. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 

383 (11); 329 (100); 313 (15); 304 (27); 281 (30); 248 (22); 73 (28). HRMS 

(ESI-TOF) m/z calculado para C21H23NOSe (M + H+): 386,1023; encontrado 

386,1025 (M+H)+. 

 

6-cloro-1-metil-4-fenil-3-(fenilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8o). Obtido como 

óleo amarelo. Rendimento: 0,072 g (68%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 

7,48 (dd, J = 8,9 Hz, J = 2,3 Hz, 1H); 7,47 (dd, J = 8,9 Hz, J = 2,3 Hz, 1H); 7,41-

7,38 (m, 4H); 7,32 (d, J = 8,9 Hz, 1H); 7,29-7,25 (m, 6H); 3,78 (s, 3H). RMN 13C 

(CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 160,1; 153,1; 138,2; 137,1; 132,6; 131,1; 130,5; 

128,7; 128,5; 128,3; 128,2; 128,1; 127,5; 127,4; 126,8; 122,5; 115,5; 30,8. MS 

(EI, 70 eV; m/z (intensidade relativa)): 424 (58); 344 (100); 281 (29); 252 (12); 

189 (18); 162 (26); 77 (36); 51 (18). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para 

C22H16ClNOSe (M + H+): 426,0164; encontrado 426,0169 (M+H)+. 

 

6-cloro-1-metil-4-fenil-3-(p-toluilselenil)quinolin-2(1H)-ona (8p). Obtido 

como sólido amarelo. Rendimento: 0,087 g (80%); p.f. 124-126 oC. RMN 1H 

(CDCl3, 400 MHz): δ (ppm)  7,49-7,25 (m, 5H); 7,19-7,07 (m, 5H); 6,91 (d, J = 

7,93 Hz, 2H); 3,76 (s, 3H); 2,24 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  

160,0; 152,7; 138,1; 137,1; 136,8; 132,9; 130,3; 129,5; 128,5; 128,3; 128,1; 

127,4; 127,3; 127,2; 122,5; 115,4; 30,8; 20,9. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 439 (6); 358 (16); 281 (35); 191 (22); 133 (24); 73 (50). HRMS (ESI-

TOF) m/z calculado para C23H18ClNOSe +H: 440,0320; encontrado 440,0325 

(M+H)+. 

 

6-cloro-3-(4-fluorosfenilselenil)-1-metil-4-fenilquinolin-2(1H)-ona (8q). 

Obtido como sólido amarelo. Rendimento: 0,069 g (63%); p.f. 135-137 oC. RMN 

1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm) 7,49-7,47 (m, 1H); 7,42-7,40 (m, 3H); 7,32 (d, J 

= 9,0 Hz, 1H); 7,27-7,23 (m, 2H); 7,10-7,07 (m, 3H); 6,79 (t, J = 8,6 Hz, 2H); 

3,78 (s, 3H). RMN 13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm)  162,2 (d, J = 246 Hz); 152,6; 

138,1; 137,0; 135,4 (d, J = 8 Hz); 130,6; 128,5 (d, J = 13 Hz); 128,4; 127,6; 
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127,3; 122,5; 115,9 (d, J = 21 Hz); 115,6; 30,9. MS (EI, 70 eV; m/z (intensidade 

relativa)): 443 (13); 362 (25); 281 (35); 253 (20); 191 (22); 133 (24). HRMS 

(ESI-TOF) m/z calculado para C22H15ClFNOSe (M + H+): 444,0070; encontrado 

444,0074 (M+H)+. 

 

3-(selenobutil)-6-cloro-1-metil-4-fenillquinolin-2(1H)-ona (8r). Obtido como 

óleo amarelo. Rendimento: 0,053 g (53%). RMN 1H (CDCl3, 400 MHz): δ (ppm)  

7,54-7,48 (m, 3H); 7,45 (dd, J = 8,9 Hz, J = 2,4 Hz, 1H); 7,32 (d, J = 8,9 Hz, 

1H); 7,22-7,19 (m, 2H); 7,07 (s, 1H); 3,80 (s, 3H); 2,90 (t, J = 7,3 Hz, 2H); 1,49 

(quint, J = 7,3 Hz, 2H); 7,27 (se, J = 7,2 Hz, 2H); 0,82 (t, J = 7,3 Hz, 3H). RMN 

13C (CDCl3, 100 MHz): δ (ppm) 160,4; 151,3; 137,7; 129,8; 128,7; 128,5; 128,4; 

127,4; 127,0; 126,9; 122,5; 115,4; 32,4; 30,6; 27,2; 22,6; 13,4. MS (EI, 70 eV; 

m/z (intensidade relativa)): 405 (23); 348 (100); 324 (32); 268 (29); 190 (14); 

162 (15). HRMS (ESI-TOF) m/z calculado para C20H20ClNOSe (M + H+): 

406,0477; encontrado 406,0479 (M+H)+. 
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4a 

0123456789

 1.7  1.8  0.8  11.2 

6.907.007.107.207.307.407.507.607.707.80

 

Espectro de RMN 1H do composto 4a em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4a em CDCl3 a 100 MHz 
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0011223344556677889910101111

 3.0  1.8  6.0  6.8 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 4b em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  
 

Espectro de RMN 13C do composto 4b em CDCl3 a 100 MHz 
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4c 

00112233445566778899

 2.0  0.9  10.5  0.9  3.0  2.9 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4c em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

 

Espectro de RMN 13C do composto 4c em CDCl3 a 100 MHz 
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4d 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.59.09.0

 1.9  8.3  1.0  1.9  6.0  3.3 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4d em CDCl3 a 400 MHz 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  

Espectro de RMN 13C do composto 4d em CDCl3 a 100 MHz 
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4e 

 

00112233445566778899

 2.0  3.0  10.8 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4e em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  

Espectro de RMN 13C do composto 4e em CDCl3 a 100 MHz 
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4f 
 

-0.50.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.5

 1.0  1.1  4.7  1.9 

7.007.207.407.607.80

 2.0  2.1  8.5  2.1  1.1 

 
Espectro de RMN 1H do composto 4f em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  
 

Espectro de RMN 13C do composto 4f em CDCl3 a 100 MHz 
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4h 

-0.5-0.50.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 1.8  1.9  2.1  6.3  2.9  3.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4h em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  

Espectro de RMN 13C do composto 4h em CDCl3 a 100 MHz 
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4i 

 

00112233445566778899

 2.0  8.6  1.0  3.0  3.0  3.1 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4i em CDCl3 a 400 MHz 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4i em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 

 



 101 

4j 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.59.09.0

 2.9  6.9  1.8  3.0  2.1 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4j em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4j em CDCl3 a 100 MHz 
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4k 

-0.5-0.50.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 2.0  7.2  2.9  2.0  3.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4k em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4k em CDCl3 a 100 MHz 
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4l 

 

00112233445566778899

 2.0  3.1  3.9  3.0  3.0  3.1  1.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4l em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4l em CDCl3 a 100 MHz 
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4m 

0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.59.0

 2.1  3.5  4.1  3.8  3.0  6.3 

6.606.807.007.207.407.607.80

 2.0  2.1  0.9  0.9  2.1  1.9  1.0  1.9 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4m em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4m em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 

 



 105 

4n 

 

 

00112233445566778899

 2.0  3.0  1.9  1.0  4.9  3.1  3.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4n em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4n em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 



 106 

 

4o 

0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.59.0

 1.7  2.7  4.6  2.8  3.1  3.0  3.1 

6.807.007.207.407.607.80

 2.0  2.1  0.9  2.1  3.1  2.1  1.1 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4o em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4o em CDCl3 a 100 MHz 

 

 



 107 

4p 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.59.09.0

 2.9  5.5  0.9  0.9  3.5  2.8  3.0  2.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4p em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  

Espectro de RMN 13C do composto 4p em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 



 108 

4q 

0123456789

 2.0  1.0  3.2  3.0  5.5  5.2 

6.606.807.007.207.407.60

 

Espectro de RMN 1H do composto 4q em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4q em CDCl3 a 100 MHz 

 

 



 109 

4s 

0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.0

 2.9  3.0  3.0  10.0 

7.007.107.207.307.40

 

Espectro de RMN 1H do composto 4s em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4s em CDCl3 a 100 MHz 

 

 



 110 

 

4t 

0123456789

 3.0  3.0  3.0  2.0  10.3 

6.706.806.907.007.107.207.307.40

 7.2  2.1  1.0  2.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4t em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4t em CDCl3 a 100 MHz 



 111 

4u 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 3.2  1.8  3.0  5.7  5.8  6.1 

 

Espectro de RMN 1H do composto 4u em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 4u em CDCl3 a 100 MHz 

 

 



 112 

4v 

0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.08.59.09.5

 1.9  2.0  1.0  10.5 

2.30 2.35 2.40 2.45

 

Espectro de RMN 1H do composto 4v em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  

Espectro de RMN 13C do composto 4v em CDCl3 a 100 MHz 

 

 



 113 

49a 

 

0123456789

 1.9  2.1  0.9  4.6  2.9  5.8  2.8  1.9 

6.807.007.207.407.607.80

 

Espectro de RMN 1H do composto 49a em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

   

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  

Espectro de RMN 13C do composto 49a em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 



 114 

49b 

00112233445566778899

 1.7  3.0  3.1  8.8  1.7  0.8 

 

Espectro de RMN 1H do composto 49b em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

00101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190  

Espectro de RMN 13C do composto 49b em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 

 

 

 



 115 

49c 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.59.09.0

 2.4  1.7  4.0  4.3  1.5  2.7  3.0 

 

Espectro de RMN 1H do composto 49c em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190     

Espectro de RMN 13C do composto 49c em CDCl3 a 100 MHz 

 

 

 

 

 



 116 

 
 
 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.5

 2.8  3.4  3.9  5.0  0.9 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7a em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7a em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 



 117 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.1  6.3  2.0  1.0  6.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7b em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7b em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 118 

 

 

-0.5-0.50.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 11.0  1.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7c em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7c em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 119 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.5

 0.9  3.0  9.2  1.9 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7d em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7d em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 120 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.5

 6.3  0.9  4.9  3.1  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7e em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7e em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 121 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 6.4  5.6  3.3  6.0 

 
 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7f em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 
 

Espectro de RMN 13C do composto 7f em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 122 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 2.8  3.8  0.9  1.8  2.8  4.3  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7g em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7g em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 



 123 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 0.9  6.5  4.2  6.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7h em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7h em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 124 

 

0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.0

 4.3  1.0  6.8  3.0 

6.907.007.107.207.307.407.507.60

 2.1  1.0  3.3  4.3 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7i em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7i em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 125 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 5.3  6.3  1.0  3.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7j em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7j em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 126 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 1.3  4.2  5.2  1.0  3.1  6.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7k em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7k em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 127 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 3.8  4.2  3.0  2.0  2.9  4.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7l em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7l em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 128 

 
 
 

 

0.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 3.0  6.2  5.9  1.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7m em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7m em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 



 129 

 
 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.0  3.1  3.2  5.1  1.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7n em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7n em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 130 

 
 
 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.1  6.5  2.0  1.0  3.0  2.9 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7o em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7o em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 131 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 2.9  2.8  0.8  0.7  3.0  1.9  2.0  3.3  3.4 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7p em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7p em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 132 

 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.0  1.0  6.2  6.2 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7q em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7q em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 133 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 6.3  5.0  1.0  3.0 

 

 

Espectro de RMN 1H do composto 7r em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180190190200200  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7r em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 134 

 
 
 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 7.6  4.1  0.8  2.9 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7s em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7s em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 135 

 
 
 

0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.0

 3.0  3.0  4.1  4.1  4.2 

7.3157.3207.3257.3307.3357.3407.3457.3507.3557.360

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7t em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7t em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 



 136 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 2.6  2.0  1.9  0.7  0.8  3.0  2.8  3.5  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7u em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7u em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 



 137 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 0.9  5.8  5.9  9.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7v em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7v em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 138 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 7.3  7.2 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7x em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7x em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 139 

 
 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.0  7.6  5.4 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7y em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7y em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 140 

 
 
 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 2.0  6.6  4.0  1.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 7w em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 7w em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 141 

 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 1.0  13.5  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8a em CDCl3 a 400 MHz 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8a em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 



 142 

 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 8.4  4.9  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8b em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8b em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 



 143 

 
 
 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.0  2.0  6.6  4.8 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8c em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8c em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 



 144 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 5.1  6.2  2.0  3.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8d em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8d em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 



 145 

 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 2.0  2.0  3.0  2.0  2.0  2.2  3.0  4.9 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8e em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8e em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 



 146 

 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 1.0  4.0  7.1  1.1  3.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8f em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8f em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 



 147 

 
 
 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 2.1  3.0  2.9  2.9  4.3  3.3  3.1 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8g em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8g em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 



 148 

 
 
 
 

0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 5.7  6.3  1.0  2.9  2.8 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8h em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8h em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.08.58.5

 3.0  4.3  2.0  3.0  4.2  4.2  1.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8i em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8i em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 3.0  3.0  2.0  4.0  3.0  1.0  1.0  1.9  4.2 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8j em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8j em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 7.7  5.0  0.8  2.8  2.7 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8k em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170180180  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8k em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.58.0

 4.2  3.0  3.0  5.9  5.5 

6.907.007.107.207.307.40

 3.0  4.2  1.2  2.1  2.1 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8l em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8l em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.5

 7.8  2.3  1.0  2.2  3.3  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8m em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8m em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 2.5  3.9  0.8  2.5  1.7  2.4  1.8  2.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8n em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8n em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.51.01.52.02.53.03.54.04.55.05.56.06.57.07.5

 3.1  3.0  6.1  4.0 

7.257.307.357.407.457.50

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8o em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

20203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8o em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 1.9  4.9  5.3  3.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8p em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8p em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 7.3  3.0  2.0  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8q em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8q em CDCl3 a 100 MHz 
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0.00.00.50.51.01.01.51.52.02.02.52.53.03.03.53.54.04.04.54.55.05.05.55.56.06.06.56.57.07.07.57.58.08.0

 4.1  1.0  2.1  2.1  2.4  3.2  3.4  3.0 

 
 

Espectro de RMN 1H do composto 8r em CDCl3 a 400 MHz 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

101020203030404050506060707080809090100100110110120120130130140140150150160160170170  
 

Espectro de RMN 13C do composto 8r em CDCl3 a 100 MHz 

 
 
 
 
 

 


