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RESUMO 

 

Reações multicomponentes são processos sintéticos em que se aplicam três ou mais 

reagentes em um sistema one-pot com formação de apenas um produto final, o qual possui 

em sua estrutura todos ou a maioria dos átomos de carbono pertencentes aos reagentes. 

Esse tipo de reação vem sendo muito explorada em síntese orgânica devido às facilidades 

do processo, como menor número de etapas, economia de reagentes, maiores 

rendimentos, menor tempo reacional (em comparação às sínteses tradicionais) e 

economia de energia. A utilização das reações multicomponentes tem facilitado a 

obtenção de compostos heterocíclicos de grande complexidade cuja estruturas seriam 

muito difíceis de serem obtidas por procedimentos multietapas. Desta forma, uma 

adaptação da reação de Hantzsch foi realizada a partir da reação entre ácido tetrônico (1), 

aldeído aromático (2) e aminoantraceno (3), sob aquecimento por micro-ondas, para a 

obtenção de lactonas dihidronaftoquinolínicas 4. Foram utilizados aldeídos aromáticos 

contendo grupos sacadores e doadores de elétrons que forneceram os compostos 4a-l em 

rendimentos variando de 67 a 96%. Lactonas naftoquinolínicas 5 foram obtidas por duas 

diferentes rotas sintéticas: 1) a partir da oxidação de 4 com DDQ/etanol em micro-ondas 

e 2) a partir do intermediário antracelidenoamino lactona 6 e aldeído aromático em TFA. 

Ambas as rotas forneceram os compostos 5 em excelentes rendimentos, porém a rota 1 

fornece 5 como único produto, enquanto a rota 2 fornece 5 como produto majoritário, 

mas também ocorre formação de 4 em pequena quantidade. A comparação entre as duas 

rotas aponta vantagens e desvantagens entre elas quanto ao uso de reagentes tóxicos, 

metodologia de purificação e seletividades na obtenção do produto. Todos os produtos 

obtidos foram purificados e submetidos à analises de RMN para determinação estrutural. 

Os compostos de esqueleto 4 e 5 foram submetidos a análises de fluorescência e dentre 

eles o composto 5e, contendo duas hidroxilas no anel benzílico, apresentou máximo de 

emissão em 598 nm quando excitado a 302nm, o que torna esse composto bastante 

interessante para estudos mais aprofundados de luminescência. 

 

Palavras chave: micro-ondas, naftoquinolinas, lactonas, compostos heterocíclicos. 

 

 



 
 

ABSTRACT 

 

Multicomponent reactions are synthetic processes in which are applied three or more 

reactants in a one-pot system generating only one final product, which has all or most of 

the carbon atoms involved in the reactants. This type of reaction has been extensively 

explored in organic chemistry due to the process facility, fewer steps, atom economy, 

high yields, energy economy and smaller reactions time (compared to traditional synthetic 

processes). The use of multicomponent reactions has facilitated the obtaining of 

heterocyclic compounds of great complexity whose structures would be very difficult to 

obtain by multistep procedures. Therefore, an adaptation of the Hantzsch reaction was 

carried out from the reaction between tetronic acid (1), aromatic aldehyde (2) and 

aminoanthracene (3), under microwave heating, to obtain dihydronaphthoquinolines 

lactones 4. Aromatic aldehydes containing withdrawing and donating groups were used 

and provided the derivatives 4a-l in yields varying 67 to 96%. Naphthoquinoline lactones 

5 were obtained by two different synthetic routes: 1) through the oxidation of 4 with 

DDQ/ethanol in microwave heating and 2) through of reaction of the intermediate 

anthracelidenoamine lactone 6 with aromatic aldehyde in TFA. Both routes provided the 

derivative 5 in excellent yields, however, route 1 provides 5 as sole product while the 

route 2 provides product 5 in higher yields, but with 4 in small quantity. There are 

advantages and disadvantages in both routes regarding to the use of toxic reactants, 

purification methods and selectivity of the product. All of the obtained products were 

submitted to NMR analysis to elucidate their structure. The compounds 4 and 5 were 

submitted to fluorescence analysis and compound 5e, containing two hydroxyl groups in 

benzylic ring, presented maximum emission in 598 nm when excited at 302 nm, which 

makes this compound very interesting for further studies of luminescence. 

 

Keywords: microwave, naphthoquinoline, lactone, heterocyclic compounds. 
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1. INTRODUÇÃO  

 

1.1 REAÇÕES MULTICOMPONENTES (RMCs) 

Reações multicomponentes (RMCs) são processos sintéticos em que se aplicam três 

ou mais reagentes em um sistema “one-pot” (único recipiente) com formação de apenas 

um produto final, o qual possui em sua estrutura todos ou a maioria dos átomos de carbono 

pertencentes aos reagentes. Esse tipo de reação vem sendo muito explorada em síntese 

orgânica devido às facilidades do processo, como menor número de etapas, economia de 

reagentes, maiores rendimentos, menor tempo reacional (em comparação às sínteses 

tradicionais) e economia de energia. Todos esses fatores contribuem para que as RMCs 

se enquadrem na maioria dos conceitos da Química Verde1. 

As RMCs “one pot” permitem a formação do produto final no mesmo recipiente e nas 

mesmas condições reacionais em que o processo começou. Neste tipo de reação os 

reagentes são adicionados todos juntos sem a necessidade de adição de novos reagentes 

durante o desenvolvimento da reação, dessa forma, o número de etapas reacionais e 

purificações são significativamente reduzidas2. 

Uma RMC também pode ocorrer pela adição sucessiva de materiais de partida no 

mesmo recipiente de reação para a formação do produto final. Nesse tipo de procedimento 

forma-se um produto intermediário proveniente da primeira reação, esse intermediário, 

juntamente com os reagentes adicionados em seguida, são os materiais de partida para a 

reação subsequente2.  

 

1.1.1 Histórico 

A primeira síntese por RMC foi realizada pelo químico alemão Adolph Strecker na 

síntese de aminoácidos em 18503. A partir de 1882, outras importantes sínteses foram 

descobertas, como a síntese de dihidropiridinas de Hantzsch (1882)4, a reação de síntese 

de dihidropirimidinas de Biginelli (1891)5, a reação de Mannich (1912)6, a reação de 

Passerini (1921)7 e a reação tetracomponente de Ugi (1959)8. 

 

1.1.1.1 Reação de Strecker (1850)3 

A primeira síntese por reação multicomponetes foi realizada para a obtenção do 

aminoácido alanina. A reação envolvia o tratamento de acetaldeído com amônia, seguido 
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pela adição de ácido cianídrico para a formação da correspondente α-amino nitrila que 

poderia ser facilmente hidrolisada para a formação de α-aminoácidos (Esquema 1).  

 

Esquema 1. Síntese de alanina de Strecker. 

 

 Mais tarde essa reação foi adequada para a obtenção de outros compostos a partir 

da variação do aldeído e da fonte de nitrogênio em substituição à amônia9, 10.  

 

1.1.1.2. Reação de Hantzsch (1882)4 

A reação de condensação entre o acetaldeído, amônia e dois equivalentes do 

acetoacetato de etila, formando um composto dihidropiridínico ficou conhecida como 

reação de Hantzsch sendo utilizada para a obtenção de vários derivados sintético obtidos 

a partir de diferentes aldeídos e compostos nitrogenados (Esquema 2).4 

H

O

NH3 + 2

O

O O

álcool, 6-20h.

O

N
H

O

O O

O

O O

O

N

[O]

Piridina1,4-dihidropiridina  

Esquema 2. Síntese de piridinas substituídas de Hantzsch. 

 

Nessa reação, a utilização de diferentes compostos carbonílicos e a substituição 

da amônia como fonte de nitrogênio pode dar origem a uma série de novos compostos 

heterocíclicos de estruturas complexas com atividades biológicas11.  

 

1.1.1.3. Reação de Biginelli (1891)5 

A reação de Biginelli entre um aldeído aromático, ureia e acetoacetato de etila 

fornece compostos contendo o núcleo pirimidínico sendo uma das reações mais utilizadas 

atualmente para a obtenção desses derivados (Esquema 3). 
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Esquema 3. Síntese de dihidropirimidinas de Biginelli. 

 

Através desse método é possível obter diversos compostos que possuem fortes 

atividades biológicas, apenas alterando os materiais de partida12. 

 

1.1.1.4 Reação de Mannich (1912)6 

A reação de Mannich foi desenvolvida para a preparação de compostos β-

aminocarbonilados, conhecidos como bases de Mannich. Essas bases são obtidas através 

da condensação de um composto contendo uma ligação C-H ativada (usualmente aldeídos 

ou cetonas) com aminas primárias, secundárias ou amônia e um aldeído ou cetona não-

enolizável (Esquema 4)  

 

Esquema 4. Estudo metodológico posterior da reação de Mannich (1917). 

 

Essa metodologia mais tarde foi adaptada para a obtenção de compostos de 

extrema complexidade estrutural13. 

 

1.1.1.5. Reação de Passerini (1921)7 

A reação de Passerini é conhecida por fornecer α-aciloxiamidas a partir da reação 

tricomponente entre ácidos carboxílicos, compostos carbonílicos e isocianetos na 

presença de solvente apolar (Esquema 5).  
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Esquema 5. Síntese de α-aciloxiamidas de Passerini. 

 

 A variação dos grupos R nos materiais de partida dá origem a uma grande 

diversidade de derivados mais facilmente obtidos do que em reações convencionais 

realizadas em várias etapas14. 

 

1.1.1.6 Reação de Ugi (1959)8 

A reação tetracomponente entre ácidos carboxílicos, compostos carbonílicos, 

aminas e isocianetos fornece α-acilaminoamidas (Esquema 6). Esta reação ficou 

conhecida como reação de Ugi em referência a seu descobridor. 

R1 OH

O

R2 R3

O

R4

NH2

R5

N

+

solvente

0°C t.a.
R1 N

H
N

R5

O

R4

R2
R3

O

-acilaminoamidas  

Esquema 6. Síntese de α-acilaminoamidas de Ugi. 

 

A diversificação dos grupos R fornce uma grande variedade de compostos sendo 

uma das principais reações atualmente utlizadas para a obtenção de tetrazóis15. 

 

1.1.2 Avanços na utilização de Reações Multicomponentes 

Muitas estratégias tem sido desenvolvidas para otimizar as RMCs, dentre elas são 

descritos alguns sistemas catalíticos como o uso de metais16, 17, organocatálise18, 

ultrassom19 e micro-ondas20.  



 

19 
 

Dentre essas técnicas o uso do micro-ondas como forma de aquecimento tem sido 

a mais utilizada devido aos resultados em termos de diminuição do tempo e aumento nos 

rendimentos das reações21, 22. 

As técnicas tradicionais de aquecimento de misturas consistem no fornecimento 

de energia por meio de uma fonte externa, de forma que a transferência de energia para o 

sistema seja lenta e ineficiente, uma vez que o aquecimento da mistura depende da 

condutividade térmica do material entre a fonte de energia e o meio reacional. Por 

consequência, a temperatura do sistema não é bem controlada e dificilmente se iguala à 

estimada no meio externo23. 

Em oposição às tecnicas tradicionais, o aquecimento por radiação micro-ondas 

(MO) é capaz de produzir um aquecimento eficiente, pois as ondas eletromagnéticas 

interagem diretamente com as moléculas presentes na mistura. Isso se deve ao fato de que 

algumas substâncias tem a capacidade de absover a energia proveniente da radiação de 

micro-ondas e convertê-la em calor. A conversão da energia eletromagnética em calor 

ocorre devido a dois mecanismos primordiais, a polarização de dipolos e a condução 

iônica24. 

Ao penetrar em moléculas que possuem dipolos permanentes ou induzidos, as MO 

provocam o alinhamento dessas moléculas de acordo com o campo elétrico aplicado, uma 

vez que a onda eletromagnética é interrompida, o campo elétrico é removido e as 

moléculas tendem a voltar ao seu estado de desordem inicial, dissipando a energia 

absorvida na forma de calor. Por essa razão, as MO interagem apenas com materiais que 

apresentam características polares, compostos apolares não sofrem aquecimento por MO. 

Esse é o mecanismo de aquecimento chamado de polarização de dipolos. O segundo 

mecanismo é a condução iônica, nesse processo, os íons presentes na mistura se 

movimentam de acordo com o campo elétrico aplicado, essa movimentação resulta na 

colisão entre os íons e as moléculas do material, convertendo a energia cinética produzida 

em calor25, 26. 

A quantidade da energia das MO que é convertida em calor pelo material depende 

da sua frequência de relaxação e constante dielétrica, pois quanto mais isolados forem os 

dipolos da molécula, mais intenso será o alinhamento molecular, o que favorece o 

mecanismo de aquecimento por polarização de dipolos. Para que a absorção de calor pelo 

material seja eficiente, também é necessário um alto valor da tangente de perda, que 

representa a razão entre a constante dielétrica e o fator de perda (eficiência da conversão 

de energia eletromagnética em calor)27. 
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Exemplos de reações que foram otimizadas por MO em relação ao aquecimento 

convenvional estão descritas na Tabela 1.  

 

Tabela 1. Rendimentos das reações: aquecimento convencional X aquecimento por MO  

Produto Aquecimento 

convencional (%)a 

MO (%)a Referência 

 

 

 

45 – 49 

 

 

54 – 82 

 

 

28 

 

 

 

79 - 98% 

 

 

98% 
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47 – 74% 

 

 

71 – 91% 
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a Rendimento das reações. 

 

Portanto como pode ser observado, a junção das reações multicomponentes com 

o uso de MO favorece a obtenção de compostos de estruturas complexas, muito difícies 

de serem sintetizados por métodos convencionais multi etapas. A união das RMC e MO 

favorecem os processo de síntese de compostos heterocíclicos de forma mais rápida e 

eficiente em quantidade e variedade estrutural necessários para determinação de 

propriedades físicas, químicas e biológicas para avaliar possíveis aplicações23. 
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1.2 PRODUTOS NATURAIS COMO ALVOS PARA DESENVOLVIMENTO 

DE NOVAS DROGAS 

 

Produtos naturais são compostos orgânicos produzidos por plantas e alguns 

animais como parte de seu metabolismo especial, tendo mais destaque aqueles que são 

produzidos por plantas, tais compostos possuem uma grande variedade estrutural e de 

propriedades biológicas e, portanto, se tornaram importantes alvos no desenvolvimento 

de novas drogas31. 

O primeiro fármaco sintético baseado em estruturas de produtos naturais de que 

se tem notícia é o Ácido Acetilsalicílico (AAS), comercialmente conhecido como 

Aspirina®32. 

Depois da descoberta da Aspirina® vários outros metabólitos especiais de plantas 

foram utilizados como fármacos ou tiveram suas estruturas como alvos de modificação 

estrutural para o desenvolvimento de novas drogas33. 

Algumas das principais classes de produtos naturais que possuem compostos 

biologicamente ativos são os alcaloides, antroquinonas, terpenos, cumarinas, flavanóides 

e lignanas, dentre outras34. 

Nos últimos anos vários grupos de pesquisa estão trabalhando no desenvolvimento 

de novas drogas a partir de alcaloides contendo o núcleo quinolínico, como a quinina35. 

O alcaloide quinina, extraído de árvores do gênero Cinchona, foi o primeiro fármaco 

empregado no tratamento da malária, posteriormente outros derivados de quinina se 

mostraram mais potentes e passaram a ser utilizados preferencialmente, como a 

cloroquina e seus análogos (Figura 1)36. 

 

Figura 1. Estruturas da Quinina e Cloroquina.  
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Depois da descoberta da quinina muitos outros compostos quinolínicos naturais 

foram descobertos e uma grande quantidade de derivados sintéticos foram obtidos37. A 

maioria dos compostos quinolínicos naturais ou sintéticos possuem algum tipo de 

propriedade biológica como as atividades anti-malárica38, anti-inflamatória39, 

antioxidante40, leishmanicida41, anticâncer42 dentre várias outras35. Recentes pesquisas 

apontam também a ação de compostos quinolínicos contra o Zika vírus43. 

 Outra classe de produtos naturais em destaque como alvo na busca por novas 

drogas são as lignanas, principalmente as de estruturas ariltetralínicas (Figura 2)44. 

Dentre as inúmeras lignanas ariltetralínicas que existem na natureza a mais 

conhecida é a podofilotoxina que é extraída das raízes e rizomas de diferentes espécies 

de Podophyllum. A podofilotoxina possui importantes propriedades antineoplásicas45. A 

podofilotoxina não é utilizada no tratamento do câncer via intravenosa ou oral por ser 

tóxica, somente uso tópico, entretanto, derivados obtidos a partir de modificação 

estrutural são utilizados, pois apresentam as mesmas propriedades antineoplásicas sem a 

presença da extrema toxicidade (Figura 2)46. A podofilotoxina tornou-se um exemplo de 

produto natural que ao ser modificado estruturalmente forneceu derivados ainda mais 

potentes47.  

Com o surgimento de novas doenças, principalmente câncer, e o ressurgimento de 

outras tornou-se cada vez mais importante a pesquisa para a descoberta de novas drogas 

com maior potência e menores efeitos colaterais48, 49, 50, 51. Grande parte da pesquisa atual 

sobre novas drogas se baseia no estudo de produtos isolados de plantas e dentre esses 

produtos as lignanas apresentam extrema importância34, 52, 53.  

Apesar das lignanas ocorrerem em inúmeras plantas, a extração nem sempre é 

fácil e a quantidade extraída é pequena, muitas vezes insuficiente para a realização de 

ensaios biológicos in vitro e in vivo que permitam sua completa avaliação, por isso o 

desenvolvimento de rotas sintéticas que forneçam esses compostos de forma rápida, 

eficiente e em quantidade satisfatória são extremamente necessários54. 
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Figura 2. Esqueleto geral das lignanas ariltetralínicas, estrutura da podofilotoxina e seus 

principais derivados usados no tratamento do câncer. 

 

As funções biológicas dos produtos naturais estão diretamente relacionadas ao seu 

esqueleto químico, portanto, a fim de potencializar essas atividades é possível alterar a 

estrutura carbônica pela introdução de nitrogênio ou oxigênio, substituintes nos anéis 

aromáticos, abrir ciclos e alterar funções orgânicas gerando assim novos grupos 

farmacofóricos na molécula, os quais podem potencializar atividades biológicas ou até 

mesmo gerar novas atividades que a primeira molécula não apresentava 55, 56, 57.  

Existem na literatura várias publicações sobre a síntese e propriedades biológicas 

de compostos quinolínicos e lignanas58, 59, entretanto são poucas as publicações sobre 
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quinolinas, dihidronaftoquinolinas ou naftoquinolinas contendo o anel lactônico ligado 

nas posições 2 e 3 (Figura 3)60. 

N
H

O

O

2

3

Lactona dihidroquinolínica

N
H

O

O

Lactona dihidronafto[2,3-f]quinolínica

N

O

O

Lactona nafto[2,3-f]quinolínica

2

3

2

3

Figura 3. Estrutura básica dos compostos lactona dihidroquinolínica, lactona nafto[2,3-

f]dihidroquinolínica e lactona nafto[2,3-f]quinolínica. 

 

 A introdução do anel lactônico na posição 2 e 3 (Figura 3) dá origem a compostos 

análogos às lignanas ariltetralínicas contendo nitrogênio, ou seja, um composto que pode 

possuir propriedades semelhantes às duas classes de produtos naturais. 

O fato do anel naftoquinolínico não estar presente em produtos naturais, aliado às 

publicações sobre a toxicidade do composto naftoquinolina, podem contribuir para que 

esses compostos não apresentem relatos de resultados de avaliações biológicas61. Desta 

forma, existe a necessidade em se avaliar essas substâncias em ensaios biológicos 

incluído citotoxicidade determinando seu potencial uso no desenvolvimento de novas 

drogas. 

Esses compostos apresentam um longo sistema de elétrons π conjugados que 

confere ao núcleo naftoquinolínico importantes propriedades luminescentes, porém ainda 

pouco exploradas (Figura 4)61.  

 

Figura 4. Núcleo naftodihidroquinolínico e naftoquinolínico. 
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1.3 LUMINESCÊNCIA 

 

O fenômeno da luminescência molecular é caracterizado pela emissão de radiação 

eletromagnética na região da luz visível por uma molécula que foi previamente excitada 

(Figura 5). Quando a excitação é feita pela absorção de fótons, o fenômeno é denominado 

fotoluminescência, e é dividido em fluorescência e fosforescência (a diferença está na 

natureza do estado excitado). Quando o spin do elétron no orbital excitado mantem a sua 

orientação original temos o estado excitado singleto, que caracteriza a fluorescência. Por 

outro lado, na fosforescência ocorre o estado excitado tripleto, em que o elétron no orbital 

excitado sofre alteração na orientação de spin (Figura 6)62.  

O tempo de vida do estado excitado é limitado, em torno de 10-7 – 10-5 segundos para 

o estado singleto (fluorescência) e 10-4 – 10 segundos para o estado tripleto 

(fosforescência). A transição singleto-fundamental é mais rápida por conta da retenção 

da orientação de spin original, já no estado tripleto, o retorno é mais lento pois os estados 

de spin inicial e final são diferentes, o que caracteriza uma transição proibida. Isso explica 

o fato do fenômeno da luminescência ser mais comum do que a fosforescência. 

 

Figura 5. O espectro eletromagnético (Adaptado de Halliday)63. 

 



 

26 
 

 

Figura 6. Estados de spin eletrônico. 
 

Durante o tempo de vida do estado excitado, parte da energia absorvida pela 

substância é dissipada, portanto a energia emitida é menor do que a absorvida. Essa 

diferença de energia leva a uma banda de emissão com frequências menores e, 

consequentemente, comprimentos de onda maiores do que as bandas de absorção62. 

As propriedades fluorescentes dos compostos orgânicos estão diretamente 

relacionadas com sua estrutura. É difícil prever se uma molécula apresentará 

fluorescência sem realizar ensaios experimentais, porém, é possível observar algumas 

características que os compostos fluorescentes, em geral, apresentam. 

Moléculas que apresentam estruturas rígidas e com abundância de elétrons π 

tendem a apresentar atividades fluorescentes interessantes, a presença de substituintes 

doadores de elétrons como grupos hidroxi (-OH), amino (-NR2) e metoxi (-OR) também 

pode potencializar tais atividades64. 

Um exemplo claro de que a fluorescência está relacionada à rigidez do sistema é 

a comparação entre as estruturas da fenolftaleína e da fluoresceína, a primeira não 

apresenta fluorescência alguma e a segunda é um dos compostos mais fluorescentes 

conhecidos, sendo que a única diferença entre as estruturas é a presença de um átomo de 

oxigênio unindo os anéis aromáticos da fluoresceína, tornando a estrutura mais rígida 

(Figura 7)65.  

 

Figura 7. Estrutura da fenolftaleína e da fluoresceína. 
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 Além de ter uma estrutura que favoreça a fluorescência, a molécula também 

precisa estar em um meio apropriado, fatores externos como pH, solvente e temperatura 

também tem grande influência na eficiência da emissão. A eficiência quântica 

fluorescente de uma substância é medida pela razão entre o número de fótons emitidos e 

o número de fótons absorvidos, para que uma molécula seja um bom fluoróforo, sua 

eficiência quântica precisa ter um valor considerável66.  

   

1.3.1 PROPRIEDADES LUMINESCENTES DE COMPOSTOS 
NAFTOQUINOLÍNICOS 

 

O núcleo naftoquinolínico, também conhecido como azabenzantraceno, possui 

propriedades luminescentes associadas ao seu rígido sistema de elétrons π conjugados67. 

Tu e seus colaboradores68 sintetizaram lactonas dihidronafto[2,3-f]quinolínicas, e 

avaliaram suas propriedades luminescentes, indicando que possuem bandas de emissão 

na região da luz visível, portanto indicam uma  possível aplicação desses compostos em 

OLEDs. Apesar da pesquisa apontar boas propriedades luminescentes, existe a 

necessidade de obtenção de novos compostos com estruturas inéditas para avaliar também 

suas propriedades. Além disso, sintetizar lactonas naftoquinolínicas que possuem um 

sistema de elétrons π ainda maior e estrutura rígida, para verificar se tal alteração é capaz 

de potencializar as propriedades luminescentes dessa classe de molécula. 

A partir desses conceitos foi proposta a síntese de novas lactonas 

dihidronaftoquinolínicas 4 que são análogos de lignanas ariltetralínicas onde o C7 foi 

substituído por nitrogênio, a partir de síntese total utilizando RMC associada a MO, 

visando os estudos das atividades luminescentes desses compostos e possivelmente uma 

avaliação das atividades biológicas. Os compostos naftoquinolínicos 5 também foram 

obtidos a partir da oxidação de 4. (Esquema 7). 

Esquema 7. Rota sintética para obtenção dos compostos de interesse. 
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2. OBJETIVO 

 

O trabalho teve por objetivo sintetizar derivados de dihidronafto[2,3-f] quinolina (4) 

e nafto[2,3-f]quinolina (5) contendo anel lactônico através de reações multicomponentes 

assistidas por MO, com o objetivo de estudar suas propriedades luminescentes e possível 

estudo biológico. 
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3. EXPERIMENTAL 

 

3.1 EQUIPAMENTOS E REAGENTES 

Todos os reagentes e solventes foram adquiridos de fontes comerciais (Alfa Aesar, 

Sigma-Aldrich e Synth) e usados sem purificação adicional. As reações foram 

monitoradas por cromatografia em camada delgada utilizando placas de sílica gel Merck 

60 F254 e visualizada por detecção por UV com auxílio de uma lanterna de emissão de 

radiação UV 254 nm e 365 nm BOITTON ou por revelação com solução de vanilina 

sulfúrica seguida de aquecimento em chapa com agitação magnética Marconi modelo 

MA 085, na qual também foram realizadas as reações que envolviam aquecimento 

convencional.  

Os espectros de ressonância magnética nuclear (RMN de 1H e 13 C) foram obtidos 

em espectrômetro Bruker DRX-400 e 500 MHz, alocado no Laboratório de Ressonância 

Magnética Nuclear do Departamento de Química da Faculdade de Filosofia, Ciências e 

Letras de Ribeirão Preto (USP). Os deslocamentos químicos (δ) estão relatados em parte 

por milhão (ppm), nos espectros de RMN de 1H são colocados entre parênteses a 

multiplicidade (s = simpleto, d = dupleto, dd = duplo dupleto, dl = dupleto largo dt = 

duplo tripleto, m= multipleto), o número de hidrogênio foi deduzido da integral relativa 

e a constante de acoplamento (J) dada em Hertz (Hz) (Recomendações AUREMN 

2015). Para as análises de RMN de 1H e 13 C foi utilizado como padrão interno o DMSO-

d6. 

Todas as reações utilizando irradiação por MO foram realizadas em um reator 

DISCOVER "REFLUX", CEM Corporation com potência máxima de 300W em frasco 

aberto. Os solventes das reações foram removidos em rotaevaporador BUCHI, modelo 

R210, acoplado a bomba de vácuo Brinkmann, modelo B-169. Todos os pontos de fusão 

foram realizados no equipamento Fisatom modelo 431, com temperatura máxima de 300 

°C. As análises de UV-Vis foram realizadas em um Espectrofotômetro Ultravioleta-

Visível Shimadzu, modelo UV-1800. Todos esses equipamentos se encontram alocados 

no Laboratório de Síntese Orgânica localizado no Departamento de Física e Química da 

Faculdade de Engenharia de Ilha Solteira (FEIS-UNESP). 

As análises de luminescência foram feitas pelo Prof Dr Eduardo Nassar da 

Universidade de Franca em um espectrofluorímetro FLUOROLOG - HORIBA JOBIN 

YVON. As medidas foram coletadas a 90° em relação ao feixe incidente, as fendas de 



 

30 
 

excitação (fexc) e de emissão (fem) foram variadas dependendo da emissão da amostra, 

de 4, 3 e 2 para a excitação e 2, 1,5 e 1 para emissão. 

 A numeração dos compostos foi realizada para facilitar a atribuição dos átomos 

de carbono e hidrogênio a partir dos espectros de RMN e não obedeceu a nenhuma regra 

da IUPAC. 

 

3.2 SÍNTESES 

 

3.2.1 Otimização da reação para obtenção dos compostos 4 em função do 

solvente 

 

 

A um balão de 5mL foram adicionados 1 mmol de ácido tetrônico (1), 1 mmol de 

piperonal (2a), 1 mmol de 2-aminoantraceno (3) e 2 mL de solvente. Foram avaliados 

como solvente o ácido acético, água e etanol. A mistura foi colocada sob agitação 

magnética e irradiada em reator micro-ondas programado para refluxo em frasco aberto. 

A reação foi acompanhada por CCD e após o consumo do aminoantraceno (3) foi 

resfriada à temperatura ambiente. O solvente foi removido sob pressão reduzida e o 

resíduo obtido purificado por lavagem com hexano:acetato de etila (8:2). A confirmação 

da estrutura foi realizada por RMN de 1H e 13C. 
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3.2.1.1 Dados de caracterização do composto 4a 

 

13-(benzo[d][1,3]dioxol-5-il)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona 

(4a): 93,6 mg (0,23 mmol), 92%. Pf >300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

10,37 (s, 1H, NH); 8,48 (s, 1H arom); 8,45 (s, 1H, arom); 8,04 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 

8,01-7,92 (m, 2H arom); 7,48-7,40 (m, 2H arom); 7,32 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz), 6,89 (d, 

1H arom; J = 1,6 Hz); 6,75 (dd, 1H, arom, J = 1,6 e 8,0 Hz); 6,71 (d, 1H, arom, J = 8,0 

Hz ); 5,9 (d, 1H, J = 0,7 Hz); 5,85 (d, 1H, J = 0,7 Hz); 5,76 (s, 1H); 5,01 (d, 1H, J = 15,7 

Hz); 4.92 (d, 1H, J = 15,7 Hz). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 172,0; 156,7; 

147,1; 145,4; 140,2; 134,1; 131,6; 129,8; 129,6; 129,4; 128,0; 127,7; 126,7; 125,8; 125,0; 

121,4; 120,5; 118,7; 112,9; 108,0; 107,8; 100,7; 97,8; 65,0; 36,5. 

 

3.2.2 Reação de obtenção dos compostos 4b-l 
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A rota sintética aplicada para a obtenção dos compostos 4b-l foi a mesma descrita 

no item 3.2.1, empregando-se o etanol como solvente. Todos os produtos purificados 

tiveram suas estruturas confirmadas por RMN de 1H e 13C. 

 

3.2.2.1 Dados de caracterização dos compostos 4b-l 

 

 

 

 

 

13-(4-(benziloxi)-3-metoxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-

b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (4b) : 50,5 mg (0,10 mmol), 

81%. Pf 266-267°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

10,34 (s, 1H, NH); 8,49 (s, 1H arom); 8,47 (s, 1H arom); 8,03 

(d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 8,0-7,95 (m, 2H); 7,47-7,40 (m, 2H 

arom); 7,34-7,29 (m, 6H arom); 7,22 (d, 1H arom, J = 2,0 Hz); 

6,78 (d, 1H arom, J = 8,3 Hz); 6,57 (dd, 1H arom, J = 2,0 e 8,3 

Hz); 5,78 (s, 1H); 5,01 (d, 1H , J = 15,7 Hz); 4,92 (d, 1H, J = 

15,7 Hz); 4,89 (s, 2H); 3,74 (s, 3H). RMN ¹³C (100 MHz, 

DMSO-d6): δ (ppm)172,1; 156,7; 148,5; 146,1; 139,1; 137,1; 

134,0; 131,5; 129,8; 129,6; 129,4; 129,3; 128,2; 128,0; 127,70 

127,65 126,71 125,78 124,98 121,53 119,53 118,72 113,4; 

113,1; 112,2; 97,8; 69,8; 65,0; 55,5; 36,4. 

 

 

 

 

 

13-(4-fluorofenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (4c): 38,5 mg (0,11 mmol), 84%. Pf 

273-275 ⁰C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 10,41 (s, 

1H, NH); 8,49 (s, 1H arom); 8,40 (s, 1H arom); 8,05 (d, 1H 

arom, J = 8,9 Hz); 7,99-7,92 (m, 2H); 7,47-7,40 (m, 2H arom); 

7,39-7,31 (m, 3H arom); 7,06-6,98 (m, 2H arom); 5,86 (s, 1H); 

5,02 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,93 (d, 1H, J = 15,7 Hz). RMN ¹³C 

(100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 171,9; 156,9; 142,1; 142,08; 

134,2; 131,6; 129,6; 129,6; 129,5; 129,4; 129,3; 129,2; 127,9; 

127,6; 126,8; 125,8; 125,0; 121,3; 118,7; 114,9; 114, 7; 112,6; 

97,6; 65,0; 36,2. 
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13-(4-(metiltio)fenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (4d): 38,7 mg (0,095 mmol), 76%. Pf 

267-269°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 10,38 (s, 

1H, NH); 8,49 (s, 1H arom); 8,40 (s, 1H arom); 8,04 (d, 1H 

arom, J = 8,9 Hz); 8,00-7,98 (m, 1H); 7,94 -7,90 (m, 1H); 7,46-

7,40 (m, 2H arom); 7,32 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 7,27 (d, 2H 

arom, J = 8,2 Hz); 7,08 (d, 2H arom, J = 8,2); 5,79 (s, 1H); 5,00 

(d, 1H , J = 15,7 Hz); 4,93 (d, 1H, J = 15,7 Hz), 2,34 (s, 3H). 

RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 171,9; 156,8; 142,7; 

135,5; 134,2; 131,6; 129,7; 129,6; 129,4; 129,4; 128,1; 127,9; 

127,6; 126,8; 125,9; 125,0; 121,3; 118,7; 112,7; 97,6; 65,0; 

36,4. 

 

 

 

 

13-(3,4-dihidroxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (4e): 41,97 mg (0,106 mmol), 85%. Pf  

>300°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 10,28 (s, 1H, 

NH); 8,63 (s largo, 1H, OH); 8,59 (s largo, 1H, OH); 8,47 (s, 

1H arom); 8,39 (s, 1H arom); 8,02 (d, 1 H arom, J = 9,0 Hz); 

8,00-7,96 (m, 1H arom); 7,92-7,88 (m, 1H arom); 7,46-7,39 (m, 

2H arom); 7,31 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 6,65 (dd, 1H arom, J 

= 2,0 e 8,1 Hz); 6,61 (d, 1H arom, J = 2,0 Hz); 6,54 (d, 1H 

arom, J = 8,1 Hz); 5,61 (s, 1H); 4,98 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,90 

(d, 1H, J = 15,7 Hz). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

172,0; 156,3; 144,9; 143,5; 137,2; 134,0; 131,5; 129,9; 129,5; 

129,4; 129,1; 127,6; 126,7; 125,7; 124,9; 121,3; 118,7; 118,3; 

115,1; 115,0; 113,3; 98,1; 64,8; 36,2. 

 

 

 

 

13-(3,4,5-trimetoxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (4f): 46,53 mg (0,102 mmol), 82%. Pf > 

300°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 10,35 (s, 1H, 

NH); 8,57 (s, 1H arom); 8,48 (s, 1H arom); 8,04 (d, 1 H arom, 

J = 9,0 Hz); 8,00 (s largo, 1H arom); 7,98 (d, 1H arom, J = 1,4 

N
H

O

O

SCH3

4d
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Hz); 7,49-7,40 (m, 2H arom), 7,33 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 

6,66 (s; 2H arom); 5,79 (s, 1H); 5,05 (d, 1H, J = 15,6 Hz); 4,93 

(d, 1H, J = 15,6 Hz); 3,64 (s, 6H); 3,52 (s, 3H). RMN ¹³C (100 

MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 172,0; 157,0; 152,6; 141,7; 135,8; 

134,0; 131,6; 129,8; 129,6; 129,4; 129,3; 128,0; 127,6; 126,7; 

125,8; 125,0; 122,4; 118,7; 112,9;105,2; 97,6; 65,0; 59,7; 55,7; 

37,0. 

 

 

 

 

 

13-(4-hidroxi-3-metoxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-

b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (4g): 43,97 mg (0,107 

mmol), 86%. Pf > 300°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 10,30 (s, 1H, NH); 8,69 (s largo 1H, OH); 8,52 (s, 1H 

arom); 8,46 (s, 1H arom); 8,02 (d, 1 H arom, J = 9,0 Hz); 8,01 

-7,92 (m, 2H arom); 7,47-7,40 (m, 2H arom); 7,31 (d, 1H arom, 

J = 9,0 Hz); 7,14 (d, 1H arom, J = 1,7 Hz); 6,53 (d; 1H arom, J 

= 8,1 Hz); 6,48 (dd, 1H arom, J = 1,7 e 8,1 Hz); 5,71 (s, 1H); 

5,00 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,91 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 3,72 (s, 

3H). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 172,1; 156,5; 

147,0; 144,7; 137,3; 133,9; 131,5; 129,9; 129,5; 129,4; 129,2; 

127,9; 127,6; 126,6; 125,7; 124,9; 121,5; 119,8; 118,7; 115,2; 

113,3; 112,2; 98,0; 64,9; 55,6; 36,4. 

 

 

 

 

13-(3-hidroxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (4h): 41,11 mg (0,109 mmol), 87%. Pf 

>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 10,36 (s, 1H, 

NH); 9,17 (s largo 1H, OH); 8,49 (s, 1H arom); 8,39 (s, 1H 

arom); 8,05 (d, 1 H arom, J = 9,0 Hz); 8,01 -7,96 (m, 1H arom); 

7,93-7,87 (m, 1H arom); 7,48-7,40 (m, 2H arom); 7,33 (d, 1H 

arom, J = 9,0 Hz); 6,99 (t, 1H arom, J = 7,8 Hz); 6,84 (d, 1H 

arom, J = 7,5 Hz); 6,64 (s, 1H arom); 6,44 (d, 1H arom, J = 7,8 

Hz); 5,72 (s, 1H); 5,01 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,92 (d, 1H, J = 

15,7 Hz). RMN 13C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 171,9; 
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157,2; 156,8; 147,2; 134,2; 131,5; 129,8; 129,6; 129,4; 129,3; 

128,9; 127,9; 127,6; 126,7; 125,8; 125,0; 121,2; 118,7; 118,3; 

114,5; 113,1; 112,9; 97,7; 64,97; 36,86. 

 

 

 

 

 

13-(3-metoxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (4i): 42,14 mg (0,107 mmol), 86%. Pf  

267-269 ⁰C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 10,36 (s, 

1H, NH); 8,48 (s, 1H arom); 8,44 (s, 1H arom); 8,04 (d, 1 H 

arom, J = 9,0 Hz); 8,01 -7,96 (m, 1H arom); 7,95-7,90 (m, 1H 

arom); 7,46-7,40 (m, 2H arom); 7,33 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 

7,09 (t, 1H arom, J = 7,9 Hz); 6,94 (s largo, 1H arom); 6,84 (d, 

1H arom, J = 7,7 Hz); 6,63 (dd, 1H arom, J = 2,0 e 7,9 Hz); 

5,80 (s, 1H); 5,01 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,92 (d, 1H, J = 15,7 

Hz); 3,65 (s, 3H). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

171,9; 159,0; 156,9; 147,4; 134,1; 131,6;129,8; 129,6; 129,44; 

129,4; 129,2; 127,9; 127,6; 126,7; 125,8; 125,0, 121,3; 119,8, 

118,7; 113,9; 112,8; 110,4; 97,0; 65,0; 54,8; 36,8. 

 

 

 

 

13-(4-hidroxi-3,5-dimetoxifenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-

b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (4j): 52,8 mg (0,12 mmol), 

96%. Pf > 300°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

10,30 (s, 1H, NH); 8,54 (s, 1H arom); 8,47 (s, 1H arom); 8,02 

(d, 1 H arom, J = 9,0 Hz); 8,00-7,94 (m, 2H arom); 7,48-7,40 

(m, 2H arom); 7,32 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 6,60 (s, 2H arom); 

5,72 (s, 1H); 5,03 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,92 (d, 1H, J = 15,7 

Hz); 3,62 (s, 6H). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

172,1; 156,6; 147,7; 134,1; 133,9; 131,5; 129,9; 129,6; 129,3; 

129,2; 127,9; 127,6; 126,67 125,7; 124,9; 121,6; 118,7; 113,2; 

105,6; 97,9; 64,9; 64,9; 36,8. 

 



 

36 
 

 

 

 

 

13-(6-nitrobenzo[d][1,3]dioxol-5-il)-4,13-dihidrofuro[3,4-

b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (4k): 52,66 mg (0,116 

mmol), 93%. Pf > 300°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 10,55 (s, 1H, NH); 8,57 (s, 1H arom); 8,54 (s, 1H arom); 

8,12 (d, 1 H arom, J = 9,0 Hz); 8,06 -7,99 (m, 1H arom); 7,78-

7,73 (m, 1H arom); 7,57 (s, 1H arom); 7,48-7,43 (m, 2H arom); 

7,35 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 6,80 (s; 1H arom); 6,38 (s, 1H); 

6,06 (s, 1H); 5,96 (s, 1H); 4,98 (d, 1H, J = 15,7 Hz); 4,93 (d, 

1H, J = 15,7 Hz). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

171,5; 156,6; 151,7; 146,2; 141,1; 136,2; 135,1; 131,7; 130,2; 

129,8; 129,8; 129,3; 127,8; 127,1; 126,2; 125,2; 120,9; 118,8; 

111,3; 108,5; 104,6; 103,1; 96,8; 65,3; 32,3. 

 

 

 

 

13-(4-(trifluorometil)fenil)-4,13-dihidrofuro[3,4-

b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (4l): 36,12 mg (0,084 

mmol), 67%. Pf 288-290°C. RMN ¹H (400 MHz, DMSO-d6): 

δ (ppm) 10,50 (s, 1H, NH); 8,51 (s, 1H arom); 8,40 (s, 1H 

arom); 8,04 (d, 1H arom, J = 9,0 Hz); 8,01-7,98 (m, 1H); 7,94 

-7,91 (m, 1H); 7,46-7,40 (m, 2H arom); 7,32 (d, 1H arom, J = 

9,0 Hz); 7,27 (d, 2H arom, J = 8,1 Hz); 7,08 (d, 2H arom, J = 

8,1 Hz); 5,75 (s, 1H); 5,02 (d, 1H , J = 15,8 Hz); 4,96 (d, 1H, J 

= 15,8 Hz), 2,34 (s, 3H). RMN ¹³C (100 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 171,8; 150,1; 134,3; 131,8; 131,6; 129,8; 129,6; 129,5; 

129,4; 128,3; 127,9; 127,6; 126,9; 125,1; 125,1; 121,2; 118,7; 

112,0; 97,0; 65,1; 36,9. 
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3.2.3 Otimização da reação de obtenção do composto 5a 

 

 

A um balão de 5 ml foram adicionados o composto 4a, DDQ (1,2 equivalente) e 

3ml de solvente, a mistura foi colocada sob agitação magnética e aquecida.  

Rota 1. Aquecimento convencional em tolueno. 

Rota 2. Aquecimento por MO em tolueno. 

Rota 3. Aquecimento por MO em etanol. 

As reações foram acompanhadas por CCD, após o consumo total do material de 

partida o balão foi resfriado à temperatura ambiente e o solvente removido sob pressão 

reduzida. O material obtido foi purificado por lavagem com éter etílico e caracterizado 

por RMN de 1H. 

 

3.2.3.1 Dados de caracterização do composto 5a 

N

O

O

5a

O

O

 

13-(benzo[d][1,3]dioxol-5-il)furo[3,4-b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (5a): 18,3 mg 

(0,045 mmol), 92%. Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 8,66 (s, 1H, 

arom); 8,39 (d, 1H arom, J = 9,2 Hz); 8,13 (dl, 1H arom, J = não calculado); 8,11 (sl, 1H 

arom);  7,93 (d, 1H arom, J = 9,2 Hz); 7,65 (dt, 1H arom, J = 1,0 e 8,5 Hz); 7,57 (dt, 1H 

arom, J = 1,0 e 6,8 Hz); 7,44 (d, 1H arom, J = 8,4 Hz); 7,19 (d, 1H arom, J = 7,9 Hz); 



 

38 
 

7,11 (d, 1H arom, J = 1,6 Hz); 6,90 (dd, 1H arom, J = 1,6 e 7,9 Hz); 6,25 (sl, 1H); 6,22 

(sl, 1H); 5,54 (s, 2H).  

 

3.2.4 Procedimento para a obtenção dos compostos 5b-i 

 

 

Para a obtenção dos compostos 5b-i, aplicou-se o mesmo procedimento descrito 

no item 3.2.3 Rota 3. Todos os produtos obtidos foram purificados por lavagens com éter 

etílico e submetidos a caracterizações por RMN de 1H.  

 

3.2.4.1 Dados de caracterização dos compostos 5b-i 

 

 

13-(4-(benziloxi)-3-metoxifenil)furo[3,4-

b]nafto[2,3-f]quinolin-1(3H)-ona (5b): 67,8 mg 

(0,136mmol), 91%. Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, 

DMSO-d6): δ (ppm) 8,63 (s, 1H, arom); 8,38 (d, 1H, 

arom, J = 9,3 Hz); 8,11 (d, 1H, arom, J = 8,4 Hz); 8,01 

(s, 1H, arom); 7,93 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 7,65-

7,57 (m, 3H, arom); 7,56 (tl, 1H, arom J = Hz); 7,48 

(tl, 2H, arom, J = Hz); 7,41 (d, 1H, arom, J = Hz); 7,31 

(d, 1H, arom, J = 8,2 Hz); 7,17-7,10 (m, 2H, arom); 

6,95 (d, 1H, arom, J = 8,0 Hz); 5,54 (s, 2H); 5,35 (d, 

2H, J = 5,5 Hz); 3,67 (s, 3H). 
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13-(4-fluorofenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-f]quinolin-

1(3H)-ona (5c): 14,8 mg (0,039 mmol), 93%. 

Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

8,67 (s, 1H, arom); 8,40 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 

8,13 (d, 1H, arom, J = 8,0 Hz); 7,95 (d, 1H, arom, J = 

9,3 Hz); 7,63 (m, 1H, arom); 7,59-7,49 (m, 5H arom); 

7,31 (d, 1H, arom, J = 8,0 Hz); 5,56 (s, 2H).  

 

N

O

O

5d

SCH3

 

13-(4-(metiltio)fenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (5d): 17,0 mg (0,042 mmol), 

95%. Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 8,65 (s, 1H, arom); 8,39 (d, 1H, arom, J = 9,2 

Hz); 8,12 (d, 1H, arom, J = 8,1 Hz); 7,98 (s, 1H, 

arom); 7,94 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 7,64-7,51 (m, 

4H); 7,41 (d, 2H, arom, J = 8,2 Hz); 7,25 (d, 1H, arom, 

J = 7,8 Hz); 5,55 (s, 2H); 2,65 (s, 3H).  

 

 

 

13-(3,4-dihidroxifenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (5e): 9,5 mg (0,024mmol), 

71%. Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 9,39 (s largo, 1H, OH); 9,22 (s largo, 1H, OH); 

8,62 (s, 1H, arom); 8,36 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 

8,11 (d, 2H, arom, J = 8,1 Hz); 7,91 (d, 1H, arom, J = 

9,2 Hz); 7,65-7,54 (m, 2H, arom); 7,33 (d, 1H, arom, 

J = 8,1 Hz); 7,03 (d, 1H, arom, J = 8,0 Hz); 6,76 (d, 

1H, arom, J = 1,9 Hz); 6,70 (dd, 1H, arom, J = 1,9 e 

8,0 Hz); 5,51 (s, 2H). 
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N

O

O

5f

H3CO

OCH3

OCH3

 

13-(3,4,5-trimetoxifenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (5f): 23,3 mg (0,052 mmol), 

94%. Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 8,66 (s, 1H, arom); 8,40 (d, 1H, arom, J = 9,2 

Hz); 8,13 (d, 1H, arom, J = 8,0 Hz); 8,02 (s, 1H, 

arom); 7,95 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 7,64-7,54 (m, 

2H, arom); 7,35 (d, 1H, arom, J = 8,2 Hz); 6,83 (s, 2H, 

arom); 5,56 (s, 2H); 3,91 (s, 3H); 3,63 (s, 6H). 

 

 

 

 

 

13-(4-hidroxi-3-metoxifenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-

f]quinolin-1(3H)-ona (5g): 13,6 mg (0,33 mmol), 

91%. Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 9,48 (s, 1H, OH); 8,63 (s, 1H, arom); 8,37 (d, 

1H, arom, J = 9,2 Hz); 8,11 (d, 1H, arom, J = 8,1 Hz); 

8,08 (s, 1H, arom); 7,92 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 

7,61 (m, 1H); 7,55 (m, 1H); 7,31 (d, 1H, arom, J = 8,2 

Hz); 7,06 (s, 1H, arom); 7,04 (d, 1H, arom, J = 8,3 

Hz); 6,82 (dd, 1H, arom, J = 1,9 e 8,0 Hz); 5,52 (s, 

2H); 3,66 (s, 3H). RMN 13C (100 MHz, DMSO-d6): δ 

(ppm) 167,7; 164,8; 153,7; 149,4; 148,7; 147,4; 135,6; 

131,0; 130,5; 128,4; 128,3; 127,8; 127,5; 127,4; 

127,0; 126,8; 126,7; 124,1; 120,9; 116,3; 115,2; 

112,7; 68,6; 56,0. 

 

 

 

13-(3-hidroxifenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-f]quinolin-

1(3H)-ona (5h): 17,8 mg (0,047 mmol), 89%. 

Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

9,75 (s, 1H, OH); 8,65 (s, 1H, arom); 8,39 (d, 1H, J = 

9,2 Hz); 8,12 (d, 1H, arom, J = 8,2 Hz); 8,01 (s, 1H, 

arom); 7,94 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 7,62 (tl, 1H, 

arom J = 7,9 Hz); 7,55 (tl, 1H, arom J = 8,0 Hz); 7,48 

(tl, 1H, arom, J = 7,7 Hz); 7,29 (d, 1H, arom, J = 8,3 

Hz); 7,12 (dd, 1H, arom, J =2,3 e 8,2 Hz); 6,89 (d, 1H, 
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arom, J =7,5 Hz); 6,82 (s, 1H, arom); 5,54 (s, 2H). 

RMN 13C (100 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 164,8; 

158,3; 137,5; 135,7; 131,0; 130,7; 130,6; 130,4; 

128,4; 128,3; 127,9; 127,6; 127,4; 127,2; 127,1; 

126,8; 123,6; 118,5; 118,4; 115,7; 114,9; 114,6; 68,7. 

 

 

 

13-(3-metoxifenil)furo[3,4-b]nafto[2,3-f]quinolin-

1(3H)-ona (5i): 9,6 mg (0,024 mmol), 96%. 

Pf>300°C. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ (ppm) 

8,66 (s, 1H, arom); 8,40 (d, 1H, arom, J = 9,2 Hz); 

8,12 (d, 1H, arom, J = 8,0 Hz); 7,96 (s, 1H, arom); 

7,95 (d, 1H, J = 7,2 Hz); 7,64-7,51 (m, 3H, arom); 

7,30 (dd, 1H, arom, J = 2,1 e 8,3 Hz); 7,26 (dd, 1H, 

arom, J = 0,7 e 8,5 Hz); 7,10 (s, 1H, arom); 7,02 (d, 

1H, arom, J = 7,4 Hz); 5,56 (s, 2H), 3,78 (s, 3H).  

3.2.5 Rota sintética alternativa para preparação dos compostos 5 

 

3.2.5.1 Síntese do intermediário 6 

O

O

O

H2N

+

N
H

O

OTFA, refluxo

MO

1 3

6  

A um balão de 5 mL contendo 2 mL de TFA foram adicionados 1 mmol de ácido 

tetrônico (1) e 1 mmol de aminoantraceno (3). Esse balão foi submetido a agitação e 

aquecimento por MO. A reação foi acompanhada por CCD e após o consumo do 

aminoantraceno (3) (20 minutos) foi resfriada à temperatura ambiente. O solvente foi 

evaporado sob pressão reduzida e o resíduo obtido purificado por sucessivas lavagens 

com hexano:acetato de etila (8:2). A estrutura do composto 6 foi confirmada por análises 

de RMN de 1H e 13C. 
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3.2.5.1.1 Dados de caracterização do intermediário 6 

 

 

 

 

4-(antracen-2-ilamino)furan-2(5H)-ona (6): 126,0 mg 

(0,46 mmol), 93%. PF:﹥300 ⁰C. RMN 1H (400 MHz, 

DMSO-d6): δ (ppm) 10,00 (s, 1H, NH); 8,59 (s, 1H, 

arom); 8,47 (s, 1H arom); 8,51 (s, 1H arom); 8,08 (d, 1H, 

arom, J = 9,0 Hz); 8,05 (d largo, 1H, J = 8,0 Hz); 8,00 (d 

largo, 1H, J = 8,0 Hz); 7,83 (d, 1H, arom, J = 2.1 Hz); 

7,54 – 7,44 (m, 2H, arom); 7,35 (dd, 1H, arom, J = 2,1 e 

9,0 Hz); 5,74 (s, 1H); 4,97 (s, 2H). RMN 13C (100 MHz, 

DMSO-d6): δ (ppm) 172,0; 156,3; 144,9; 143,5; 137,2; 

134,0; 131,5; 129,9; 129,5; 129,4; 129,1; 127,6; 126,7; 

125,7; 124,9; 121,3; 118,7; 118,3; 115,1; 115,0; 113,3; 

98,1; 64,8; 36,2. 

 

3.2.5.2 Síntese de 5a a partir de 6 

 

 

 

 A um balão de 5 mL contendo 2 ml de TFA foram adicionadas quantidades 

equimolares do intermediário 6, piperonal (2a) e p-cloranil. A mistura foi colocada sob 

agitação magnética e irradiada em reator de micro-ondas programado para refluxo. A 

reação foi acompanhada por CCD e após o consumo total do composto 6 foi resfriada à 

temperatura ambiente e o solvente removido sob pressão reduzida. O mesmo 

procedimento foi testado na ausência de p-cloranil. A análise de RMN de 1H do resíduo 

sem purificação confirmou a presença de 4a e 5a na presença e ausência de p-cloranil. 
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3.3 ANÁLISES DE FLUORESCÊNCIA 

 

Os compostos foram utilizados na concentração de 0,1 mg/mL (DMSO) e em seguida 

excitados em comprimentos de onda que variaram de 290 e 305 nm de acordo com os 

máximos de absorção determinados por análises de UV-Vis. 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 

  A otimização da reação entre o ácido tetrônico (1), aldeído aromático 2 e 

aminoantraceno (3) para a formação dos derivados de dihidronaftoquinolina (4) foi 

estudada através da variação do solvente. Foram testados como solvente ácido acético, 

água e etanol (Tabela 2), utilizando-se o piperonal (2a) como aldeído de referência. Os 

testes foram feitos em reator de micro-ondas em potência máxima de 200 W (frasco 

aberto) programado para refluxo. 

 

Tabela 2. Resultado da otimização para a obtenção de 4a em função do solvente. 

O

O

O
O

O

H

O

H2N

1
2a

3

+
solvente

MO, refluxo
O

N
H

O

O

O

4a  

Entrada Solvente Tempo (min.)* Rendimento Temperatura 

1 Água 20 58% 110°C 

2 Etanol 20 92% 90°C 

3 Ácido acético 5 86% 120°C 

*Tempo reacional definido por CCD. 

 

O produto obtido dessas reações de otimização foi caracterizado por análises de 

RMN de 1H e 13 C tendo sua estrutura confirmada como 4a (Tabela 3, Figuras 6-9). 
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Tabela 3. Dados de RMN de 1H e 13C do composto 4a (400 MHz, DMSO d-6). 

N
H

O

O

1
2

3
4

5

6
7

8

9
10

11
12

13

14

15

16
17

18
19

20

21
22

23
25

24

26

27

O

O

4a  
C C(ppm) H H(ppm) Multiplicidade J (Hz) 
1 172,0 - - - - 
2 97,8 - - - - 
3 156,7 - - - - 
4 65,0 4a  5,01 d 15,7 
  4b 4,92 d 15,7 
5 - 5 10,37 s - 
6 140,2 - - - - 
7 118,7 7 7,32 d 9,0 
8 126,7 8 8,04 d 9,0 
9 129,6 - - - - 
10 121,6 10 8,45 s - 
11 129,6 - - - - 
12 128,0 12 8,01-7,92 m - 
13 125,8 13 7,48-7,40 m - 
14 125,9 14 7,48-7,40 - - 
15 129,4 15 8,01-7,92 m - 
16 131,6 - - - - 
17 120,5 17 8,48 s - 
18 129,8 - - - - 
19 112,9 - - - - 
20 36,5 20 5,76 s - 
21 134,1 - - - - 
22 107,9 22 6,75 dd 8,0 e 1,6 
23 108,0 23 6,71 d 8,0 
24 145,4 - - - - 
25 147,1 - - - - 
26 107,9 26 6,89 d 1,6 
27 100,6 27ª 5,90 d 0,7 
  27b 5,85 d 0,7 
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Figura 8. Espectro de RMN de 1H do composto 4a. 

 

 

Figura 9. Expansão do espectro de RMN de 1H do composto 4a. 
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Figura 10. Espectro de RMN de 13C do composto 4a. 

 

 

Figura 11. Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4a. 
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No espectro de RMN de 1H do composto analisado (Figura 8) o simpleto em 10,37 

ppm, integrando para um hidrogênio, foi atribuído ao H5 ligado ao nitrogênio, sendo que 

esse deslocamento para campo mais baixo, em relação ao H ligado ao nitrogênio da 

piperidina, se deve ao efeito de desblindagem provocado pelo sistema α,β-insaturado do 

anel lactônico ligado ao nitrogênio. Em 5,76 ppm o simpleto, integrando para um 

hidrogênio, foi atribuído ao H20 que além de ser um hidrogênio dibenzílico também sofre 

o efeito da desblindagem da ligação dupla em α e da carbonila em β. Os dupletos em 5,01 

ppm e 4,92 ppm possuem a mesma constante de acoplamento (J = 15,7 Hz) indicando 

que os hidrogênios referentes a esses sinais acoplam entre si. O valor dessa constante de 

acoplamento indica que esses hidrogênios são geminais, ou seja, estão ligados ao mesmo 

carbono e não são quimicamente semelhantes e, portanto, foram atribuídos a H4a e H4b.  

Na expansão do espectro de RMN de 1H (Figura 9) observou-se um simpleto em 

8,48 e outro em 8,45 ppm que são os únicos hidrogênios do sistema de anéis aromáticos 

fundidos que são hidrogênios isolados, ou seja, não acoplam com outros hidrogênios, 

portanto esses sinais foram atribuídos a H10 e H17, respectivamente. Os dupletos em 8,04 

ppm e 7,32 ppm possuem o mesmo J de 9,0 Hz (J orto) indicando que os hidrogênios 

referentes a esses sinais acoplam entre si, portanto esses sinais foram atribuídos a H8 e 

H7, respectivamente.  

No intervalo de 8,01-7,92 ppm se encontra um multipleto, integrando para dois 

hidrogênios, que foi atribuído a H12 e H15. Esse multipleto é decorrente da sobreposição 

do duplo dupleto resultado do acoplamento de H12 com H13 e H14 e do duplo dupleto 

resultado do acoplamento de H15 com H13 e H14. O outro multipleto em 7,48-7,40 ppm 

corresponde a H13 e H14 também com os sinais sobrepostos. 

O dupleto que aparece em 6,89 ppm foi atribuído a H26 em acoplamento meta 

com H22 com J= 1,6 Hz. O duplo dupleto em 6,75 ppm foi atribuído ao H22 com 

acoplamento em orto com H23 (J = 8,0 Hz) e em meta com H26 (J = 1,6 Hz). Em 6,71 

ppm aparece um dupleto que foi atribuído a H23 em acoplamento com H22 com Jorto = 

8,0 Hz. Os dupletos em 5,90 e 5,85 ppm foram atribuídos a H27a e H27b. Esses sinais 

confirmam a estrutura do anel benzílico substituído com o grupo metilenodioxi. 

No espectro de RMN de 13C (Figura 10) o sinal em 172,0 ppm foi atribuído à 

carbonila do anel lactônico C1 por ser o sinal em campo mais baixo e não aparecer no 

DEPT-135. O sinal em 97,8 ppm correspondente carbono da dupla ligação C2. 

Os sinais relativos aos dois carbonos ligados ao nitrogênio (C3 e C6) aparecem 

em 156,7 e 140,2 ppm, respectivamente. O sinal em 65,0 ppm foi atribuído ao C4 que no 
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espectro de DEPT-135 (Figura 11) aparece invertido e, portanto, é um CH2. Os carbonos 

C24 e C25, ligados ao grupo metilenodioxi aparecem em 147,1 e 145,7 ppm. Os outros 

carbonos quaternários dos anéis aromáticos estão distribuídos na região de 140,1 - 129,6 

e um sinal em 112,9 ppm, pois são sinais que não aparecem no DEPT-135. Os sinais 

relativos aos CH aromáticos aparecem na faixa de entre 129,7 – 118,7ppm, 107,05 e 

108,7. O sinal referente ao CH2 do grupo metilenodioxi aparece em 100,6 ppm, também 

invertido no DEPT-13569.  

Após a confirmação da estrutura do composto 4a, a síntese dos outros compostos 

foi realizada variando-se os aldeídos com substituintes retiradores e doadores de elétrons 

ligados ao anel aromático. Através dessa reação foram obtidos os compostos 4a-l em 

rendimentos que variaram de 80 a 96%, com exceção da reação utilizando o 4-

trifluorometilbenzaldeído (2l) que forneceu o produto 4l com 67% de rendimento (Tabela 

4). Após a remoção do etanol os produtos foram purificados por lavagem com uma 

mistura de hexano/acetato de etila (8:2). 
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Tabela 4. Rendimentos das reações para formação dos produtos 4a-l. 

O

O

O
R

H2N

1 2

3

O H

N
H

O

O

R

4

MO, refluxo

etanol

 

Reação Aldeído Grupo (R) Produto Rendimento (%) 

1 2ª 3,4 (OCH2O) 4a 92 

2 2b 4-OBn, 3-OCH3 4b 81 

3 2c 4-F 4c 84 

4 2d 4-SCH3 4d 80 

5 2e 3,4-(OH)2 4e 85 

6 2f 3,4,5-(OCH3)3 4f 82 

7 2g 3-OCH3,4-OH 4g 86 

8 2h 3-OH 4h 87 

9 2i 3- OCH3 4i 86 

10 2j 3,5-(OCH3)2, 4-OH 4j 96 

11 2k 3,4-(OC2H4O), 6-NO2 4k 93 

12 2l 4-CF3 4l 67 

 

 De acordo com o mecanismo proposto a reação se inicia pela condensação entre 

o ácido tetrônico (1) e o aldeído 2 para formar o intermediário I, que sofre desidratação, 

formando o intermediário II. Em seguida, a adição de Michael entre o intermediário II e 

o aminoantraceno (3) fornece o intermediário III, nesse intermediário ocorre a adição 

nucleofílica do nitrogênio à carbonila, formando o intermediário IV que se rearranja em 

V. A perda de água de V dá origem ao produto 4 desejado (Esquema 8). 
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Esquema 8. Possível mecanismo para a formação do produto 4. 

 

Todos os compostos sintetizados tiveram suas estruturas confirmadas por análises 

de RMN de 1H e 13C (ANEXO 1). 

Os rendimentos observados demonstram que não houve influência do substituinte 

ligado ao anel aromático do aldeído quanto ao efeito retirador ou doador de elétrons, a 

exceção foi o grupo CF3 presente no aldeído 2l. O uso do aldeído 2l forneceu o produto 

em menor rendimento, além da formação de um subproduto em rendimento de 33%. Este 

subproduto foi caracterizado por RMN de 1H e 13C e teve sua estrutura definida como o 

composto 6 (Tabela 5; Figuras 10-13).  
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Figura 12. Espectro de RMN de 1H do composto 6. 

 

 

Figura 13. Expansão do espectro de RMN de 1H do composto 6. 
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Figura 14. Espectro de RMN de 13C do composto 6. 

 

 

Figura 15. Espectro de RMN DEPT-135 do composto 6. 
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Tabela 5. Dados de RMN de 1H e 13C do composto 6 (400 MHz, DMSO d-6). 

 

C C(ppm) H H(ppm) Multiplicidade J (Hz) 
1 175,0 - - - - 
2 85,4 2 5,74 s - 
3 161,9 - - - - 
4 68,2 4a e 4b 4,97 s - 
5 - 5 10,00 s - 
6 137,1 - - - - 
7 120,6 7 7,35 dd 2,1 e 9,0 
8 127,6 8 8,08 d 9,0 
9 128,2 - - - - 
10 128,1 10 8,59 s - 
11 130,4 - - - - 
12 125,9 12 8,05 dl 8,0 
13 125,0 13 7,54 – 7,44 m - 
14 124,9 14 7,54 – 7,44 m - 
15 125,8 15 8,00 dl 8,0 
16 131,7 - - - - 
17 129,6 17 8,51 s - 
18 131,8 - - - - 
19 111,7 19 7,83 d 2,1 

 

No espectro de RMN de 1H do composto 6 (Figura 12) observou-se um simpleto 

em 10,00 ppm que foi atribuído a H5 que se encontra ligado ao nitrogênio. Os simpletos 

em 8,59 ppm e 8,51 ppm foram atribuídos a H10 e a H17, respectivamente, por serem 

hidrogênios isolados sem acoplamentos a curta distância. Na expansão do espectro de 

RMN de 1H (Figura 13) o dupleto em 8,08 ppm foi atribuído a H8 em acoplamento com 

H7 com Jorto = 9,0 Hz. O dupleto largo em 8,05 ppm foi atribuído a H12 sendo resultante 

do acoplamento com H13 com Jorto = 8,0 Hz e com H14 com Jmeta que por ser pequeno 

somente alarga o sinal não sendo possível ver o desdobramento em duplo dupleto e 

calcular seu valor. O outro dupleto largo em 8,00 ppm foi atribuiído a H15 que acopla em 

orto com H14 (Jorto = 8,0 Hz) e em meta com H13 (Jmeta não calculado) o que alarga o 

sinal assim como descrito para H12. 
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Em 7,83 ppm observou-se um dupleto com J = 2,1 Hz que indica acoplamento em 

meta, dessa forma, esse sinal foi atribuído a H19 devido ao acoplamento com H7. O sinal 

referente a H13 e H14 é um multipleto que integra para dois hidrogênios em 7,54 – 7,44 

ppm, resultado da sobreposição de sinais de H13, em acoplamento em orto com H12 e 

H14 e meta com H15 (duplo tripleto), com o sinal de H14 em acoplamento em orto com 

H15 e H13 e meta com H12 (duplo tripleto). O duplo dupleto em 7,35 ppm foi atribuído 

a H7, devido ao acoplamento com H8 com Jorto = 8,0 Hz e H19 com Jmeta = 2,1 Hz. O 

hidrogênio vinílico H2 não acopla com nenhum outro hidrogênio e, portanto, foi atribuído 

ao simpleto em 5,74 ppm (região de hidrogênio de dupla ligação). Em 4,97 ppm observou-

se um simpleto integrando para dois hidrogênios, esse sinal foi atribuído aos hidrogênios 

H4a e H4b que são quimicamente equivalentes. 

 O primeiro sinal em campo mais baixo do espectro de RMN de 13C do composto 

6 (Figura 14), 175,0 ppm, foi atribuído à carbonila C1 e os sinais em 161,9 ppm e 137,1 

ppm foram atribuídos aos carbonos ligados ao nitrogênio (C3 e C6), respectivamente. Os 

sinais observados entre 131,8 e 111,7 ppm foram atribuídos aos carbonos de anel 

aromático (C7 a C19). O sinal em 85,4 ppm foi atribuído a C2 por sua posição α à 

carbonila e por ser um carbono vinílico. O sinal em 68,2 ppm foi atribuído ao C4 por suas 

ligações com o oxigênio e o carbono sp2 (C3) desblindá-lo e, por isso seu deslocamento 

ocorre em valores de campo mais baixo do que carbonos em ligação somente com o 

oxigênio. Esses dados confirmam a estrutura do composto 669. 

O composto 6 foi obtido pela reação de adição nucleofílica do nitrogênio do 

aminoantraceno (3) à carbonila da função cetona do ácido tetrônico. O aldeído 2l é menos 

reativo, ou seja, o grupo CF3 torna a carbonila do aldeído menos eletrofílica e, por isso o 

ácido tetrônico fica mais tempo disponível para reagir com o aminoantraceno (Esquema 

9).  
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Esquema 9. Mecanismo de formação do intermediário 6 
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  A formação do composto 6 somente foi observada na reação com o aldeído 2l 

sendo que em todas as outras reações (Tabela 4, reações 1-11) ocorreu apenas a formação 

do produto desejado, ou seja, a RMC ocorreu como esperado. 

A reação multicomponente descrita para obtenção dos compostos 4 trata-se de 

uma adaptação de uma das primeiras RMCs a ser publicada, a síntese de Hantzch. Ambas 

as reações possuem os mesmos tipos de reagentes: um composto carbonílico e um 

dicarbonílico que reagem formando um intermediário, o qual sofre uma adição de 

Michael com um composto nitrogenado fornecendo como único produto um composto 

heterocíclico70.  

Os compostos de esqueleto 4 possuem um núcleo dihidronaftoquinolínico 

facilmente oxidável pela perda de H20, a subsequente aromatização fornece compostos 

contendo o núcleo naftoquinolínico em que o sistema aromático é estendido (Esquema 

10).  

N
H

O

O

N

O

O

4 5

O

O

O

O

20

 

Esquema 10. Formação de 5 através da oxidação de 4 

 

Desta forma, para obter os compostos 5 de estruturas inéditas foram realizadas 

reações para avaliar a obtenção de 5 a partir de 4 usando DDQ. Foram avaliadas duas 

condições reacionais utilizando quantidades equimolares de 4a e DDQ variando o tipo de 

aquecimento e o solvente (Tabela 6). 
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Tabela 6. Resultado das reações de otimização para obtenção do composto 5a. 

 

Reação Solvente Temperatura Aquecimento Tempo (h)* Rendimento (%) 

1 Tolueno 120°C Convencional 20 80 

2 Tolueno 120°C MO 0,33 91 

3 Etanol 90°C MO 0,33 90 

* Tempo reacional determinado por CCD. 

 

O tempo reacional da reação com aquecimento convencional e tolueno como 

solvente foi muito longo comparado ao aquecimento por MO tanto em etanol quanto em 

tolueno. O produto formado em todas as reações foi o mesmo (reação acompanhada por 

CCD). Em MO nos dois solventes os tempos de reação foram os mesmos e os rendimentos 

semelhantes, entretanto a reação com uso de etanol abre a possiblidade de sintetizar o 

composto 5a sem a necessidade de purificação de 4a, evitando, portanto, essa etapa além 

do fato do etanol ser um solvente menos tóxico do que tolueno. O produto obtido foi 

caracterizado por análises de RMN de 1H e teve a estrutura confirmada como o composto 

5a (Tabela 7; Figuras 16 e 17).  
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Tabela 7. Dados de RMN de 1H do composto 5a (400 MHz, DMSO d-6). 

N

O

O

1
2

3
4

5

6
7

8

9
10

11
12

13

14

15

16
17

18
19

20

21
22

23
25

24

26

27

O

O

5a  

C H H (ppm) Multiplicidade J (Hz) 

1 - - - - 
2 - - - - 
3 - - - - 
4 4a e 4b 5,54 s - 

5 - - - - 
6 - - - - 
7 7 7,93 d 9,2 
8 8 8,39 d 9,2 

9 - - - - 
10 10 8.65 sl - 
11 - - - - 
12 12 7.43 dl 8,3 
13 13 7,57 td 1,0 e 6,8 
14 14 7,63 td 1,0 e 8,5 
15 15 8,13 dl não calculado 
16 - - - - 
17 17 8,11 sl - 
18 - - - - 
19 - - - - 
20 - - - - 
21 - - - - 
22 22 6,90 dd 1,6 e 7,9 
23 23 7,19 d 7,9 
24 - - - - 
25 - - - - 
26 26 7,11 d 1,6 
27 27a 6,25 sl - 
 27b 6,22 sl - 
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Figura 16. Espectro de RMN de 1H do composto 5a. 

 

Figura 17. Expansão do espectro de RMN de 1H do composto 5a. 
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No espectro de RMN de 1H do composto 5a não se observa mais o H5 ligado ao 

nitrogênio e o hidrogênio ligado ao C20 o que indica a formação do núcleo 

naftoquinolínico (Figura 16). Na expansão do espectro de RMN de 1H (Figura 17) 

observou-se o simpleto em 8,65 ppm que foi atribuído ao H10. Esse sinal é um simpleto 

largo provavelmente devido a acoplamentos a longas distância com H8 e H12 (J~0-0,2 

Hz). O sinal atribuído a H8 foi o dupleto em 8,38 ppm resultante do acoplamento com H7 

com Jorto = 9,2 Hz. O dupleto largo em 8,13 ppm corresponde a H15 acoplando com 

H14. A medida do J desse dupleto não foi calculada, pois a esse dupleto está sobreposto 

o simpleto largo relativo a H17 (8,11 ppm) que atrapalha a medida do valor correto de J. 

O dupleto que aparece em 7,93 ppm é atribuído a H7 que acopla com H8 com Jorto = 9,2 

Hz. Em 7,63 ppm o duplo tripleto foi atribuído a H14 resultante do acoplamento com H15 

e H13 (Jorto = 6,8 Hz ) e com H12 (Jmeta = 1,0 Hz). O duplo tripleto em 7,57 ppm foi 

atribuído a H13 que acopla com H12 e H14 (Jorto = 8,5 ppm) e com H15 (Jmeta = 1,0 

Hz). O sinal em 7,43 ppm é um dupleto resultante do acoplamento de H12 com H13 

(Jorto = 8,3 Hz). Os dois singletos largos em 6,25 e 6,22 foram atribuídos a H27a e H27b. 

O simpleto integrando para dois hidrogênios em 5,54 ppm foi atribuído a H4a e H4b que 

são quimicamente equivalentes. Esses dados confirmaram a estrutura do composto 5a69. 

A obtenção de 5 a partir de 4 acontece inicialmente pela transferência H20 na 

forma de hidreto tendo o DDQ como aceptor (Esquema 11). Ao perder esse hidreto o 

composto 4 sofre oxidação formando o intermediário I que a seguir dá origem a 5. 

 

Esquema 11. Mecanismo de reação proposto para a obtenção do composto 5. 

 

Desta forma a reação utilizando DDQ em etanol foi utilizada para a obtenção dos 

demais compostos 5b-j (Tabela 8). 
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Tabela 8. Rendimento das reações para obtenção dos compostos 5a-j usando MO a 200W 

em condição de refluxo 

N
H

O

O

N

O

O

DDQ/EtOH

4b-k 5b-k

MO

R
R

 

Reação Composto 4 Grupo (R) Produto Rendimento (%) 

1 4a 3,4 (OCH2O) 5a 92 
2 4b 4-OBn, 3-OCH3 5b 91 

3 4c 4-F 5c 93 

4 4d 4-SCH3 5d 95 

5 4e 3,4-(OH)2 5e 71 

6 4f 3,4,5-(OCH3)3 5f 94 

7 4g 3-OCH3,4-OH 5g 91 

8 4h 3-OH 5h 89 

9 4i 3- OCH3 5i 96 

10 4j 3,5-(OCH3)2, 4-OH 5j 94 

 

Os compostos 5a-j foram obtidos em excelentes rendimentos (Tabela 8). Uma 

outra opção para a obtenção das naftoquinolinas 5 foi através do composto 6 em reação 

com aldeído aromático. O composto 6 foi obtido anteriormente como subproduto 

(Esquema 15), entretanto foi sintetizado agora como produto principal pela reação entre 

ácido tetrônico (1) e aminoantraceno (3) com 93% de rendimento em TFA/ MO (20 

minutos). 

A obtenção de 5 utilizando o intermediário 6 foi avaliada pelo uso de duas 

condições reacionais conforme descrito no Esquema 12. 
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Esquema 12. Rotas sintéticas alternativas para preparação de 5 através do intermediário 

6. 

 

A reação realizada com p-cloranil, apresentou um rendimento muito baixo devido 

à formação de subprodutos provavelmente devido ao aquecimento do p-cloranil. A reação 

foi acompanhada por CCD e após 15 minutos de reação constatou-se que todo o material 

de partida havia sido consumido com a formação de 5a além de muitos subprodutos. Por 

outro lado, na ausência do p-cloranil, o produto 5a foi obtido em 90% de rendimento após 

80 min de aquecimento por MO juntamente com uma pequena quantidade de 4a. De 

acordo com o espectro de RMN de 1H a relação entre as integrais dos prótons H5 e H4, 

respectivamente nos compostos 4 e 5 indicam a proporção de 10:90, respectivamente.  

De acordo com o mecanismo proposto a presença do TFA facilita a reação de 

adição nucleofílica do intermediário 6 à carbonila do aldeído que se encontra protonada 

devido ao meio ácido, entretanto essa reação também se processa de forma lenta, pois o 

TFA também ioniza o NH2 do aminoantraceno deixando-o menos nucleofílico. Essa 

reação produz um álcool benzílico que em meio ácido é protonado (I) e, 

consequentemente perde uma molécula de água formando o cátion benzílico (II) que 

sofre ataque nucleofílico do anel aromático gerando o composto 4 que por sua vez sofre 

oxidação, dando origem ao composto aromatizado 5 (Esquema 13). 
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Esquema 13. Mecanismo de reação para obtenção de 5 a partir de 6. 

 

A formação de 5 na reação apenas com TFA se deve à capacidade do TFA em 

oxidar compostos altamente oxidáveis como as dihidronaftoquinolinas71.  

Desta forma, através das reações descritas foi possível obter os compostos de 

esqueleto 4 e 5, através de reações utilizando os mesmos materiais de partida, mas 

alterando a ordem de reatividade entre eles favorecendo a formação preferencial de um 

ou outro composto. 

 Os compostos 4 e 5 obtidos possuem longos sistemas de elétrons π e, por isso 

apresentam fluorescência quando submetidos à luz UV, o que foi observado durante o 

acompanhamento das reações por CCD, dessa forma, esses compostos foram submetidos 

a análises de UV-Vis.  

Os espectros de UV-Vis mostraram que todos os compostos 4 apresentam bandas 

de maior absorção nas regiões de 259-270 e 313-349 nm e bandas de menor intensidade 

na região acima do UV (λ >400 nm) (Figura 18).  
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Figura 18. Espectros de UV-vis dos compostos 4. 

 

A partir desses dados, estes compostos foram submetidos também a análises de 

fluorescência (Tabela 9, Figura 19).  

Tabela 9. Comprimentos de onda de absorção e de emissão dos compostos 4  

Composto Absorção λmax - nm (intensidade)  Emissão λmax – nm 

4a 313 (2,75); 263 (1,79); 330 (1,2) 476 

4b 330 (2,8); 270 (2,39); 349 (1,12) 475 

4c 329 (2,52); 263 (1,92) 473 

4d 330 (2,64); 268 (2,32) 478 

4e 259 (2,32); 329 (2,17) 495 

4f 330 (2,38); 264 (1,94) 487 

4g 328 (2,53); 264 (2,06) 472 

4i 329 (2,13); 262 (1,72) 477 

4j 329 (2,16); 349 (0,52) 457 

4k 260 (3,06); 327 (2,2) 476 

4l 313 (2,75); 263 (1,79); 330 (1,2) 470 
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Figura 19. Espectros de emissão dos compostos 4. 

 

 Os compostos de esqueleto 4, quando excitados a 290 nm forneceram espectros 

de emissão com comprimentos de onda máximo de 457 a 495 nm, ou seja, na região do 

azul (Figura 19). Observa-se que o composto 4e (grupo 3,4-dihidróxi) foi o que 

apresentou banda de emissão de maior comprimento de onda (495 nm), entretanto, com 

baixa intensidade relativa. Todo os outros apresentam bandas de emissão praticamente na 

mesma região, porém os compostos 4j, 4c e 4g foram os que apresentaram maiores 

intensidade relativas de emissão. O composto 4j possui grupos fortemente doadores de 

elétrons (OH e OCH3), sendo que a posição do grupo OH nesses compostos pode gerar 

estruturas que podem contribuir para aumentar a intensidade da emissão (Figura 20). Os 

parâmetros da emissão de fluorescência molecular podem ser influenciados por 

numerosos processos intra e intermoleculares que ocorrem após a excitação, incluindo o 

fenômeno de transferência de prótons intramoleculares de estado excitado (ESIPT) 72,73. 

 



 

66 
 

N
H

O

O

OH

RR

I

N
H

O

O

O

RR

IIForma enolica Forma ceto
 

Figura 20. Estrutura que contribuem para a maior intensidade relativa de emissão dos 

compostos contendo grupo OH na em posição p ao núcleo naftoquinolínico: I- forma 

enólica e II forma ceto. 

 

O composto 4c possui como substituinte no anel aromático um F, altamente 

eletronegativo, que altera a distribuição de carga aumentando a densidade eletrônica o 

que pode também alterar a intensidade da absorção no UV-vis74. 

Tu et al (2009)68, sintetizaram dihidronaftoquinolinas de estruturas semelhantes 

aos compostos obtidos neste trabalho, mas contendo substituintes diferentes que não 

apresentaram influência sobre o deslocamento das bandas nos espectros de absorção e 

emissão. Entretanto o autor não menciona a intensidade das bandas que como pode ser 

visto nas figuras 18 e 19 são diferentes e relacionadas à natureza do substituinte 

Para os compostos de esqueleto 5 foi possível observar os deslocamentos das 

bandas para maiores valores de comprimento de onda devido ao aumento do sistema 

conjugado quando comparado aos compostos de esqueleto 4 (Figura 21). 

Dentre os compostos 5 o 5e apresenta bandas de absorção em comprimentos de 

ondas superiores aos outros, mas são bandas de pequena intensidade. No geral todos os 

compostos apresentam bandas de absorção de maior intensidade na região de 324 a 326 

nm. 
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Figura 21. Espectros de UV-vis dos compostos 5 

 

Os compostos 5 possuem vários anéis aromáticos fundidos e, portanto, apresentam 

bandas de emissão em comprimentos de onda maiores do que compostos com menores 

sistemas aromáticos como o antraceno, benzofuroquinolinas e quinolina que apresentam 

máximos de emissão na faixa de 360-480 nm75, 76.  

 Os compostos 5 que possuem substituintes com grupo OH novamente 

apresentaram bandas mais intensas e com maiores comprimentos de ondas como nos 

compostos 5e, 5h e 5j. Em relação aos espectros de emissão dos compostos 5 (Figura 22) 

é possível observar dois grandes destaques: a intensa banda de emissão do composto 5j 

em menor comprimento de onda e a banda de emissão do composto 5e com deslocamento 

em 598 nm (Tabela 10). Esse composto apresenta espectro de emissão na região do laranja 

(Figura 22). 
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Figura 22. Espectros de emissão dos compostos 5. 

 

Tabela 10. Comprimentos de onda absorção e de emissão dos compostos 5.  

Composto Absorção λmax – nm (intensidade)  Emissão λmax – nm 

5b 325 (0,5); 348 (0,33); 411 (0,32)  509 

5c -------- 497 

5d 326 (1,25); 408 (0,46) 506 

5e 325 (1,8); 313 (1,51); 350 (1,03) 598 

5f 325 (1,0); 313 (0,8) 454 

5g 324 (1,11); 347 (0,76) 477 

5h 325 (1,75); 313 (1,4) 451 

5i 325 (0,88); 313 (0,7) 516 

5j 324 (1,06); 313 (0,02); 347 (0,70) 452 

 

O composto 5e que apresentou máximo de emissão em 598 nm possui duas 

hidroxilas ligadas ao grupo fenil ligado ao C20 o que podem fazer com que esse composto 

se apresente na forma de um dímero77,78 (Figura 23).  
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Figura 23. Possível estrutura do dímero do composto 5e 

 

Entretanto, são necessários estudos de RX, simulação e estudos de fluorescência mais 

aprofundados variando concentração e solvente para se confirmar que a excelente 

propriedade fluorescente do composto 5e se deve à formação do dímero. Esse composto 

apresentou espectro de emissão na região do laranja (Figura 24). 

A junção dos resultados desses estudos pode direcionar uma possível aplicação 

para esse composto seja em OLEDs ou outro dispositivo emissor de luz. 

 

 

Figura 24. Composto 5e em DMSO (2,6 x10-3M) quando submetido a luz UV 365 nm 
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5. CONCLUSÃO 

 

-As 12 lactonas nafto[2,3-f]dihidroquinolínicas foram obtidas em excelentes 

rendimentos e tempos reacionais; 

- As vantagens do uso de etanol como solvente para essa RMC estão no menor 

custo, facilidade de manipulação, menor toxicidade e principalmente pelo etanol ser um 

solvente de fonte renovável;  

- As lactonas naftoquinolínicas 5 foram obtidas por dois métodos diferentes: 

através do uso das lactonas nafto[2,3-f]dihidroquinolínicas 4 ou do intermediário 6, 

ambos com excelentes rendimentos. 

- A rota de obtenção lactonas nafto[2,3-f]quinolínicas 5 a partir de 4, fornece os 

compostos desejados como único produto; 

- A rota de obtenção das lactonas nafto[2,3-f]quinolínicas 5 a partir do 

intermediário 6 ocorre com a formação do composto 4 como subproduto em menor 

quantidade; 

- Todos os compostos obtidos possuem estrutura inédita e foram muito bem 

elucidados pelos espectros de RMN. 

- De forma geral, os compostos de esqueleto 4 apresentaram fluorescência na 

região do azul e os compostos 5 na região do verde, com exceção do composto 5e que 

apresentou uma banda de emissão diferente dos demais, na região do laranja.  

-O composto 5e deverá ser estudado de forma mais profunda a se definir uma 

possível aplicação com base em suas propriedades fluorescentes. 
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ANEXO 1 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4a em DMSO-d6 

0.999

1.007
2.006

2.006
1.016

1.013

1.043
1.037

0.998

0.996

1.015

1.010

2.037

0.970

PPM 8 6 4 2 0

10.371

8.485
8.455
8.052
8.030
8.004
7.987
7.981
7.963
7.957
7.940

7.455
7.450
7.447
7.439
7.431
7.423
7.332
7.310

6.892
6.889
6.768
6.764
6.748
6.744
6.722
6.702

5.894
5.892
5.851
5.849
5.769

5.033
4.993
4.943
4.904
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Espectro de RMN de 13C do composto 4a em DMSO-d6 

PPM 160 140 120 100 80 60 40 20

172.006

156.762

147.103
145.433

140.161
134.136
131.635
129.772
129.626
129.425
128.030
127.668
126.775
125.810
125.020
121.374
120.546
118.724
112.975

108.053
107.879

100.696
97.828

65.030

36.496
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4a em DMSO-d6 

PPM 110 90 70 50 30 10

129.428
128.035
127.671
126.777
125.813
125.026
121.376
120.545
118.732

108.056
107.882

100.695

65.020

56.054
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Espectro de RMN de 1H do composto 4b em DMSO-d6 

0.988

1.033

1.020

1.012

1.024

0.984
0.981

0.999

1.076

2.002

2.017
6.035

1.066

0.000
1.970

3.043

PPM 8 6 4 2 0

10.343

8.495
8.479
8.045
8.045
8.022
8.022
8.001
7.983
7.977
7.966
7.960
7.942

7.453
7.449
7.444
7.436
7.429
7.423
7.419
7.336
7.331
7.320
7.314
7.310
7.302
7.300
7.285
7.230
7.230
7.225
7.225

6.795
6.795
6.774
6.774
6.585
6.585
6.580
6.580
6.564
6.564
6.559
6.559

5.780

5.036
5.036
4.996
4.996
4.943
4.943
4.904
4.904
4.893

3.741
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Espectro de RMN de 13C do composto 4b em DMSO-d6 

PPM 160 140 120 100 80 60 40 20 0

172.117

156.734

148.580
146.130
139.187
137.174
134.051
131.600
129.867
129.600
129.421
129.323
128.298
128.004
127.703
127.651
126.719
125.782
124.984
121.523
119.533
118.720
113.410
113.128
112.207

97.894

69.849

65.008

55.590

36.438
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4b em DMSO-d6 

PPM 110 90 70 50 30 10

129.326
128.302
128.003
127.711
127.661
126.720
125.785
124.988
121.529
119.521
118.718

113.366
112.164

69.826

65.010

55.574

36.431
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Espectro de RMN de 1H do composto 4c em DMSO-d6 

0.999

1.010
0.997

1.013
2.029

2.069
3.075

2.055

1.014

1.040
1.022

PPM 8 6 4 2 0

10.413

8.489
8.489
8.399
8.399
8.066
8.056
8.043
8.001
7.994
7.986
7.980
7.979
7.931
7.925
7.909

7.443
7.434
7.424
7.408
7.402
7.379
7.364
7.358
7.345
7.323

7.043
7.022
7.000

5.869

5.036
5.036
4.996
4.996
4.958
4.958
4.919
4.919
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Espectro de RMN de 13C do composto 4c em DMSO-d6 

PPM 160 140 120 100 80 60 40 20 0

171.964

156.934

142.111
142.086
134.235
131.643
129.645
129.628
129.586
129.441
129.340
129.260
127.958
127.669
126.852
125.855
125.055
121.337
118.722
114.998
114.787
112.694

97.617

65.074

36.207
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4c em DMSO-d6 

PPM 110 90 70 50 30 10

129.592
129.342
129.262
127.963
127.673
126.858
125.861
125.062
121.343
118.722

115.008
114.795

65.076

36.190
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Espectro de RMN de 1H do composto 4d em DMSO-d6 

 

0.999

1.043
1.020

1.072
1.043
1.015

1.048

2.070

1.090

1.060
0.991

2.087
2.067

3.055

PPM 8 6 4 2 0
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Espectro de RMN de 13C do composto 4d em DMSO-d6 
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4d em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4e em DMSO-d6 

1.029

2.015
1.114
1.070

1.049
2.134

2.087
1.030

1.077
1.025
1.047

1.063

1.076
1.056

PPM 8 6 4 2 0
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Espectro de RMN de 13C do composto 4e em DMSO-d6 
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4e em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4f em DMSO-d6 

1.074
1.041

0.914
1.032

2.018
1.074

2.003

1.041

1.065
1.047

1.000

1.039

5.916
3.047

PPM 8 6 4 2 0
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Espectro de RMN de 13C do composto 4f em DMSO-d6 

PPM 160 140 120 100 80 60 40 20 0

172.060

157.025

152.601

141.747
135.868
134.031
131.658
129.887
129.642
129.428
129.383
128.010
127.669
126.727
125.837
125.022
121.493
118.720
112.922

105.225

97.686

65.033

59.774

55.785

37.075
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4f em DMSO-d6 

PPM 110 90 70 50 30 10

129.433
128.015
127.672
126.730
125.842
125.029
121.502

118.722

105.179

65.041

59.771

55.765

37.070
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.                              

Espectro de RMN de 1H do composto 4g em DMSO-d6 

1.046

1.036

1.083

2.094

1.126

1.052
1.001

3.038

2.013

3.033

1.997

1.015

PPM 10 8 6 4 2 0
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Espectro de RMN de 13C do composto 4g em DMSO-d6 
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4g em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4h em DMSO-d6 

1.023

0.999

2.045

3.054

3.010

1.027
1.000

1.033
1.014

1.113

1.057
1.018

PPM 8 6 4 2 0
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Espectro de RMN de 13C do composto 4h em DMSO-d6 

N
H

O

O

4h

HO
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4h em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4i em DMSO-d6 

1.000

2.075

2.049
1.107

1.133
1.018
1.023

1.048

1.040

1.028
1.010

3.024

2.002
1.077

PPM 8 6 4 2 0
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Espectro de RMN de 13C do composto 4i em DMSO-d6 

N
H

O

O

4i

H3CO
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4i em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4j em DMSO-d6 

2.154
1.068

1.098

1.060
1.076

0.999

4.068

2.035

2.009

6.158

PPM 8 6 4 2 0

 



 

107 
 

 

Espectro de RMN de 13C do composto 4j em DMSO-d6 
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4j em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4k em DMSO-d6 
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 Espectro de RMN de 13C do composto 4k em DMSO-d6 
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4k em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 1H do composto 4l em DMSO-d6 
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Espectro de RMN de 13C do composto 4l em DMSO-d6 
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Espectro de RMN DEPT-135 do composto 4l em DMSO-d6 
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ANEXO 2 
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Espectro de RMN de 1H do composto 5b em DMSO-d6 

1.074

1.119

1.129
1.152
1.084

1.070

1.067

2.013

1.996

2.067

1.019

2.951
1.040

2.040

3.090

PPM 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0

8.390
8.367
8.119
8.098
8.013
8.013
7.942
7.920
7.617
7.615
7.605
7.605
7.587
7.587
7.562
7.543
7.506
7.488
7.488
7.469
7.427
7.409
7.321
7.301
7.155
7.133
7.122
7.122
6.966
6.945

5.541

5.353
5.340
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Espectro de RMN de 1H do composto 5c em DMSO-d6 

1.049

2.048

4.987

1.082

1.080

1.071

1.034

2.085

PPM 8 6 4 2 0

8.672
8.415
8.392
8.139
8.118
7.963
7.940
7.647
7.645
7.630
7.628
7.610
7.608
7.580
7.578
7.573
7.571
7.570
7.558
7.550
7.542
7.536
7.520
7.498
7.324
7.304

5.563
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Espectro de RMN de 1H do composto 5d em DMSO-d6 

1.003

1.030

1.069
1.033
0.999

1.001

2.017

3.006

1.992

4.020

PPM 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0

8.656
8.403
8.380
8.133
8.112
7.984
7.952
7.929
7.621
7.620
7.601
7.581
7.580
7.564
7.543
7.425
7.405
7.264
7.263
7.244

5.553

2.650
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Espectro de RMN de 1H do composto 5e em DMSO-d6 

1.006

1.989

1.010
1.000

1.004
0.993

1.058

1.991

0.995

1.014

1.040

1.028
1.043

PPM 9.0 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0

9.389
9.223

8.623
8.372
8.349
8.124
8.103
7.922
7.899
7.637
7.634
7.619
7.600
7.581
7.578
7.564
7.561
7.544
7.342
7.322
7.029
7.009
6.770
6.766
6.713
6.708
6.693
6.688

5.516
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Espectro de RMN de 1H do composto 5f em DMSO-d6 

1.047

1.030
1.021
1.046

1.994

2.042

1.045

1.963

1.015

2.961

0.000
5.799

PPM 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0

8.663
8.415
8.392
8.144
8.124
8.020
7.966
7.943
7.649
7.634
7.631
7.614
7.611
7.593
7.590
7.572
7.570
7.555
7.554
7.362
7.341
6.835

5.564

3.918

3.668
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Espectro de RMN de 1H do composto 5g em DMSO-d6 

1.024

1.057

1.070
1.001
1.038

1.036
1.023

1.039

2.028

1.056

1.997

1.071

3.033

PPM 8 6 4 2 0

9.486

8.632
8.383
8.360
8.125
8.104
8.084
8.084
7.933
7.933
7.910
7.910

7.635
7.633
7.619
7.616
7.598
7.596
7.576
7.573
7.555
7.538
7.536

7.325
7.305

7.063
7.063
7.057
7.057
7.036
7.036
6.839
6.835
6.819
6.814

5.529

3.667

 



 

122 
 

 

Espectro de RMN de 1H do composto 5h em DMSO-d6 

1.004

1.037

1.048
1.010

1.029

1.997

1.006

1.008

1.033
1.066
1.027

1.024

1.024
1.010

PPM 8 6 4 2 0

9.745

8.646
8.399
8.376
8.131
8.111
8.015
7.952
7.929
7.639
7.623
7.603
7.574
7.554
7.537
7.506
7.487
7.467
7.299
7.278
7.130
7.124
7.110
7.104
6.899
6.880
6.818

5.545

 



 

123 
 

 

Espectro de RMN de 1H do composto 5i em DMSO-d6 

1.041
1.071
1.054
1.035

1.994

0.996

1.009

1.021
2.026

3.015

3.034

PPM 8.0 7.0 6.0 5.0 4.0 3.0 2.0 1.0 0.0

8.657
8.412
8.389
8.135
8.134
8.114
7.965
7.960
7.942
7.624
7.621
7.618
7.615
7.603
7.601
7.595
7.575
7.566
7.564
7.546
7.529
7.528

7.315
7.310
7.294
7.288
7.278
7.276
7.257
7.255
7.098
7.037
7.018

5.781

5.560

3.788

N

O

O

5i

H3CO
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