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’ SINTESE E CARACTERIZACAO DE
ESTERES BIDENTADOS VIA METODOLOGIA VERDE!

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF
BIDENTATE ESTERS BY GREEN METHODOLOGY

Edjarme do Livramento Almeida Junior’, Andrew Matheus Frederico Rozada’®,
George Barbosa da Silva*, Claudemir Batalini®

RESUMO

A sintese de compostos organicos por rotas ambientalmente mais seguras constitui um dos principais desafios
atuais da Quimica, em razdo do elevado impacto associado ao uso de solventes toxicos e condi¢des reacio-
nais severas. Nesse contexto, o presente trabalho teve como foco a sintese de ésteres aromaticos derivados da
fenolftaleina e a-naftolftaleina, empregando o método de Schotten-Baumann. Partiu-se do questionamento
acerca da viabilidade da obtencdo desses ésteres aromaticos por uma rota sintética mais sustentavel, bem
como da influéncia da modificag@o estrutural dos materiais de partida sobre as caracteristicas dos produtos
formados. Assim, o objetivo geral foi sintetizar e caracterizar o dibenzoato de fenolftaleinila (ELI) e o diben-
zoato de a-naftolftaleinila (EL2), empregando meio aquoso, temperatura ambiente e auséncia de solventes or-
ganicos. Especificamente, buscou-se obter os compostos a partir da reacdo com cloreto de benzoila, comparar
os produtos aos materiais de partida, elucidar suas estruturas. O trabalho fundamentou-se nos principios da
Quimica Verde e utilizou como procedimento metodoldégico para as caracterizagdes as técnicas de ponto de
fusdo, cromatografia em camada delgada (CCD), espectroscopia no infravermelho (I'V), ressonancia magné-
tica nuclear de hidrogénio e carbono-13 (RMN'H ¢ RMN®C). Os resultados indicam éxito na formagao dos
compostos desejados, sendo EL2 de estrutura inédita, com rendimentos percentuais satisfatorios. A técnica
utilizada revela-se simples, de baixo custo e perfeitamente alinhada a varios dos principios da Quimica Verde.

Palavras-chave: Sintese Organica; Schotten-Baumann; Quimica Verde.
ABSTRACT

The synthesis of organic compounds through environmentally safer routes constitutes one of the main current
challenges in Chemistry, due to the significant impact associated with the use of toxic solvents and harsh
reaction conditions. In this context, the present work focused on the synthesis of aromatic esters derived from
phenolphthalein and o-naphtholphthalein, employing the Schotten-Baumann method. The study was based
on the question of the feasibility of obtaining these aromatic esters through a more sustainable synthetic
route, as well as the influence of structural modification of the starting materials on the characteristics of the
products formed. Thus, the general objective was to synthesize and characterize phenolphthalein dibenzoate
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(EL1) and a-naphtholphthalein dibenzoate (EL2), using aqueous medium, room temperature, and the absence
of organic solvents. Specifically, the aim was to obtain the compounds through reaction with benzoyl chloride,
compare the products with the starting materials, and elucidate their structures. The work was grounded in
the principles of Green Chemistry and employed, as methodological procedures for characterization, melting
point determination, thin-layer chromatography (TLC), infrared spectroscopy (IR), and proton and carbon-13
nuclear magnetic resonance spectroscopy ("H NMR and *C NMR). The results indicate successful formation
of the desired compounds, with EL2 presenting a novel structure and satisfactory yields. The technique proved
to be simple, low-cost, and fully aligned with several principles of Green Chemistry.

Keywords: Organic Synthesis; Schotten-Baumann, Green Chemistry.

1 INTRODUCAO

A busca por rotas sintéticas mais seguras € mais amigaveis ao meio ambiente constitui um
dos principais desafios atuais observados nas areas de Quimica, especialmente devido ao impacto
associado ao uso de solventes toxicos, reagentes agressivos e condigdes reacionais severas. Nesse
contexto, os principios da Quimica Verde tém sido amplamente empregados no desenvolvimento de
metodologias capazes de reduzir a geracao de residuos € o consumo de energia, sem comprometer a
eficiéncia sintética (ANASTAS; WARNER, 1998; ANASTAS; KIRCHHOFF, 2002; CAREY et al.,
2023; RAMCHURAN et al., 2023; PIRES; LIMA, 2024).

Entre as diferentes classes de compostos organicos, os ésteres aromaticos destacam-se por
suas numerosas aplicacdes como intermediarios sintéticos, componentes de materiais, molécu-
las biologicamente ativas e potenciais ligantes para complexos metalicos. Os ésteres sao fungdes
carboniladas, que comumente sao definidos como derivados do acido carboxilico e um alcool, no
qual os grupos hidroxilas (-OH) sdo substituidos por uma ramificagdo organica (alquila ou arila).
Quando associados a sistemas aromaticos, esses compostos podem apresentar maior conjugagao ele-
tronica, estabilidade e possibilidade de interagdo intermolecular, caracteristicas que ampliam seu
interesse quimico e tecnoldgico (OLIVEIRA et al., 2014; MIKOVSKI et al., 2019; BARREIRO;
FRAGA, 2021; FERNINE et al., 2022; SHAREEEF et al., 2024).

Tradicionalmente, a obtencao de ésteres ocorre por meio da esterificagdo de Fischer, reagao
entre acidos carboxilicos e alcoois em meio acido. Apesar de amplamente utilizada, essa metodologia
geralmente requer aquecimento, uso de acidos fortes e solventes organicos, gerando maior consu-
mo energético e residuos potencialmente nocivos. Em contrapartida, a reagdo de Schotten-Baumann
apresenta-se como uma alternativa eficiente para a obtencao de ésteres aromaticos. Essa metodologia
baseia-se na reacao entre cloretos de acidos aromaticos e compostos fenolicos ou aminicos, podendo
ser conduzida em meio aquoso e sob condi¢des brandas de temperatura, o que reduz o uso de sol-
ventes organicos e favorece maiores seletividades reacionais (SCHOTTEN, 1884; BAUMANN, 1886;
SILVA; JUNIOR; BATALINI, 2021; REZENDE et al., 2021; CINTRA et al., 2022; IJIR1 et al., 2024).
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A aplicagdo dessa metodologia torna-se particularmente relevante para compostos contendo
grupos fenodlicos, como a fenolftaleina e a a-naftolftaleina (figura 1) utilizados neste trabalho. Essas
substancias apresentam dois grupos hidroxila fenolicos passiveis de funcionalizagdo, permitindo a
obtencao de derivados aromdticos mais complexos. Do ponto de vista estrutural, a presenga de um
sistema aromatico conjugado pode promover deslocalizagdo eletronica, afetando parametros como

estabilidade, polaridade e reatividade quimica.

Figura 1 - Estruturas quimicas da Fenfolftaleina e a-naftolftaleinila, ésteres aromaticos
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Fonte: Construgao do Autor.

Essa conjugacao também pode modificar caracteristicas espectroscopicas € a interacao des-
sas moléculas com radicais livres ou outros reagentes quimicos. Por essa razao, muitos ésteres aroma-
ticos apresentam propriedades diferenciadas quando comparados a ésteres alifaticos, incluindo maior
estabilidade térmica e diferentes perfis de atividade biologica (ANASTAS; KIRCHHOFF, 2002;
MCMURRY, 2011; SYKES, 2017; CAREY et al., 2023).

Essa abordagem foi aplicada a sintese de ésteres aromaticos derivados de sistemas ftaleinicos,
resultando aqui na obtengao do dibenzoato de fenolftaleinila (ELI) e dibenzoato de naftolftaleinila
(EL2) (Figura 1) a partir da reag@o entre fenolftaleina e a-naftolftaleina e cloreto de benzoila, empre-

gando a metodologia de Schotten-Baumann em meio aquoso e a temperatura ambiente.
2 MATERIAL E METODOS
SINTESE DOS ESTERES AROMATICOS

As sinteses foram conduzidas nas dependéncias do LAPQUIM/UFMT/Unidade I - CUA em
Pontal do Araguaia (MT) e feitas em duplicata. Os dois ésteres aromaticos foram sintetizados através
da classica sintese de Schotten-Baumann, tomando por base algumas referéncias (SCHOTTEN, 1884;
BAUMANN, 1886; REZENDE et al., 2021; CINTRA et al., 2022). A Figura 2 realga a rota sintética
seguida para as duas sinteses. As reacdes foram realizadas suspendendo-se inicialmente 12,0 mmols

dos fendis aromaticos fenolftaleina (MP1) (3,82 g) e alfa-naftolftaleina (MP2) (5,02 g), separadamente,
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em 100 mL de solu¢do aquosa de hidréxido de sdédio (NaOH) a 10% (m/v), a temperatura ambiente,
sob agitacdo com barra magnética, e apos 20 minutos, 60,0 mmols de cloreto de benzoila (6,9 mL)
foram adicionados a solucao. As reagdes foram mantidas sob agitacdo a temperatura ambiente por 40
minutos. Em seguida os sélidos obtidos foram filtrados em um funil de Biichner e os cristais foram
lavados com agua destilada por diversas vezes. Os produtos foram secos em estufa mantendo-se a
temperatura entre 313,15-323,15 K. Apos a secagem, os produtos brutos foram purificados por recris-
talizacdo com alcool isoamilico, secos novamente conforme procedimento anterior e calculado o peso

seco real para o céalculo do rendimento da reacgao.

Figura 2 - Rota sintética verde de Schotten-Baumann empregada para a sintese dos ésteres aromaticos EL1 e EL2.
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Fonte: Construgdo do autor.

CARACTERIZACAO DAS SUBSTANCIAS

Os valores de ponto de fusao foram obtidos manualmente, fazendo o uso de um tubo de ensaio
de 30 cm de altura, 3 cm de didmetro, preenchido com 6leo de silicone, acoplado a um termometro.
Para aquecimento usou-se chama de um botijao de gas acoplado a um bico de Bunsen. Os valores
foram expressos em uma faixa de temperatura de fusao, em graus Celsius.

As andlises por cromatografia em camada delgada (CCD) foram feitas utilizando como fase
estaciondria placas prontas de silica gel G 60 ALUGRAM® (Macherey-Nagel) de silica gel UV 254
de 5,0 cm x 10,0 cm, hexano e acetato de etila numa proporgao 7:3 (v/v) como fase movel. As manchas
formadas que caracterizam as substancias foram observadas dentro de uma camara escura contendo
lampada de ultravioleta-visivel (ROBARDS; RYAN, 2022) e expressas em valor de Fator de Retenc¢ao

(FR), calculados pela seguinte formula:
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FR = DOC/DOF M

Onde FR = Fator de Retencdo; DOC = distancia da origem da placa até o centro da mancha
exibida pela substancia e DOF = distancia da origem da placa até o final da corrida do solvente (fase
movel). Os valores de FR ndo tem unidade. Ambas as analises de pontos de fusdo e CCD foram rea-
lizadas nas dependéncias do LAPQUIM/UFMT/CUA - Unidade I - Pontal do Araguaia (MT).

Os espectros de Infravermelho (IV) foram obtidos em espectrofotometro com transformada
de Fourier, modelo Perkin Elmer Spectrometer 100, resolugdo de 4 cm™, na regido compreendida
entre 4000-600 cm™ (PAVIA et al., 2015), usando cristal de germanio sem solubilizagdo em solvente.
O aparelho utilizado encontra-se no CPMUA/UFMT/CUA - Unidade II - Barra do Gargas (MT).

Os Espectros de Ressonancia Magnética Nuclear de Hidrogénio (RMN 'H) foram obtidos
em aparelho Bruker Avance III HD 500 MHz (utilizando cloroférmio deuterado como solvente) e os
espectros de Ressonancia Magnética Nuclear de Carbono 13 (RMN BC) foram obtidos em aparelho
Bruker Avance III HD 126 MHz (utilizando cloroféormio deuterado como solvente) (PAVIA et al., 2015).
O aparelho encontra-se na UFMT/Central Analitica - Cuiaba (MT). Todos os reagentes e solventes

usados neste trabalho encontravam-se na sua forma comercial P.A., sem nenhuma purificagao adicional.
3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Aspectos mecanisticos das sinteses:

Com relacdo ao mecanismo de reacdo envolvido nas sinteses, ambas apresentam o mesmo
padrao de reacdes de substitui¢ao nucleofilica bimolecular (SN2). A Figura 3 demonstra o mecanismo
de reacao proposto para a sintese do éster EL1 e que pode-se considerar semelhante para o produto
EL2, enquanto a Figura 4, mostra as estruturas obtidas através da sintese.

Na primeira etapa verifica-se que o meio basico, pela acdo do reagente aquoso basico hidro-
xido de sddio (NaOH) 10%, favorece a desprotonagdo das hidroxilas fenolicas, gerando um interme-
diario didnion fendxi. Seguindo mecanismo de reagdo SN2, o didnion fendxi ¢ fortemente basico para
atacar a carbonila do cloreto de benzoila em excesso de cinco vezes em mmols, na segunda etapa,
formando um intermediério dianidnico com os dois carbonos atacados assumindo uma geometria
momentaneamente tetraédrica (carbonos de hibridizagao sp?). Na terceira e lltima etapa observa-se o
reestabelecimento das duas carbonilas, com o retorno dos dois 4&tomos de carbono a hibridizagao sp2,

levando a formagdo dos dois grupamentos éster aromaticos. (SYKES, 2017).
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Figura 3 - Mecanismo de reagdo proposto para as sinteses do
éster aromatico EL1 (que é semelhante para o éster aromatico EL2).
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Fonte: Construcdo do autor.

Figura 4 - Estruturas quimicas do dibenzoato de fenolftaleinila (ELI) e
dibenzoato de naftolftaleinila (EL2) sintetizados por meio da reagdo verde de Schotten-Baumann.
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Fonte: Construgdo do Autor.

Do ponto de vista mecanistico, a reacdo de Schotten-Baumann ocorre por substituicao nucleo-
filica acilica e difere da esterificacao de Fischer principalmente pela maior reatividade dos cloretos de
acila. Enquanto a esterificacdo de Fischer depende de catalise acida, aquecimento e deslocamento do
equilibrio reacional, a metodologia de Schotten-Baumann permite a formagao do éster em condig¢des
mais brandas e, geralmente, com rendimentos satisfatorios. Além disso, a possibilidade de conduzir
a reagcdo em meio aquoso € a temperatura ambiente torna essa metodologia mais compativel com os

principios da Quimica Verde, ao reduzir o consumo energético e o uso de solventes organicos.
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CARACTERIZACAO DAS SUBSTANCIAS POR PONTO DE FUSAO E CROMATO-
GRAFIA EM CAMADA DELGADA (CCD)

A metodologia empregada de Schotten-Baumann levou a geracdo dos dois ésteres aromaticos
ELIl e EL2, com um rendimento médio para dibenzoato de fenolftaleinila (EL1) (58,4%) e rendi-
mento baixo para dibenzoato de alfa-naftolftaleinila (EL2) (23,6%), como destacados na Tabela 1.
Apesar de realizadas as sinteses em duplicata, os rendimentos permaneceram nesta faixa. Perdas de

material durante a recristalizagdo podem estar relacionados com esse fator.

Tabela 1 - Caracterizagdes por ponto de fusdo e CCD dos materiais de
partida (MP1 e MP2) e dos produtos (ELI e EL2).

Rendimen-
Substincias Pontos de Fusao (°C) Coloracao
to (%)
Erro
Experimental Literatura FR?
Percentual (%)
levemente
Fenolftaleina (MP1) 260-262 262,51 0,57 0,27
amarelo
Dibenzoato de fenolfta-
o 167-169 1692 0,59 58,4 0,56 Branco
leinila (EL1)
Marrom-ar-
Naftolftaleina (MP2) 280-282 288! 2,43 0,25
roxeado
Dibenzoato de naftolf-
247-250 - - 23,6 0,56 Marrom

taleinila (EL2)
! Sigma-Aldrich - Catalogo de reagentes quimicos. 2014; 2https:/scifinder.cas.org; * FR = Fator de retengdo na CCD.
Fonte: Construgao do autor.

A Tabela 1 apresenta a coloracao dos cristais obtidos ap6s lavagem, secagem e recristalizacdo, bem
como os valores de ponto de fusdo e fator de retencao dos materiais de partida e dos produtos sintetizados.

As faixas de fusdo obtidas para MP1, MP2 e EL1 mostraram-se concordantes com os valores
descritos na literatura, apresentando erros percentuais inferiores a 5,0%, dentro do limite experi-
mental aceitdvel (VOGEL, 1981). Para EL2, por se tratar de uma substancia inédita, ndo foi possivel
realizar essa comparagao.

Observou-se que os pontos de fusdo de EL1 e EL2 foram inferiores aos de seus respectivos
materiais de partida. Esse comportamento ¢ atribuido a substituicdo das hidroxilas fendlicas por
grupos éster benzoilicos, eliminando as ligagdes de hidrogénio intermoleculares presentes em MP1 ¢
MP2. Nos produtos, predominam interagdes dipolo-dipolo, menos intensas, o que reduz a coesao do
reticulo cristalino e, consequentemente, a temperatura de fusdo. Além disso, os intervalos estreitos
de fusdo observados para os compostos obtidos indicam grau de pureza satisfatorio, uma vez que
substancias puras apresentam pequenas variagoes em sua faixa de fusdao (VOGEL, 1981).

Segundo Amorim (2019), compostos diferentes apresentam distintos comportamentos cromato-

gréficos em funcado de suas estruturas moleculares e das interagdes estabelecidas com as fases estacionaria
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e movel. Os valores de fator de retengdo obtidos por cromatografia em camada delgada foram maiores para
EL1 e EL2 em relagdo aos materiais de partida. Esse resultado era esperado, uma vez que a esterificagdo
reduz a polaridade das moléculas, diminuindo sua interagdo com a silica gel da fase estacionaria e favore-
cendo maior deslocamento na fase mdvel hexano de etila (7:3 v/v). Dessa forma, os resultados de ponto de

fusdo e FR corroboram com a de novas substancias apos as reagdes de benzoilagao.
CARACTERIZACAO POR ESPECTROSCOPIA NO INFRAVERMELHO

A espectroscopia no infravermelho constitui-se de grande valia quando se trata de caracterizar
substancias organicas. Os espectros de Infravermelho (IV) obtidos (Figuras 4 a 7) forneceram infor-
macgoes importantes para credenciamento dos materiais obtidos. Nesses espectros, comparando-se os

materiais de partida com os produtos, observa-se mudangas esperadas e que ocorreram.

Figura 5 - Espectro de Infravermelho (IV) do material de partida MP1 (fenolftaleina).
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Figura 6 - Espectro de Infravermelho (IV) do éster aromatico/produto EL1 (dibenzoato de fenolftaleinila).
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Figura 7 - Espectro de Infravermelho (IV) do material de partida MP2 (alfa-naftolftaleina).
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Figura 8 - Espectro de Infravermelho (IV) do éster aromatico/produto EL2 (dibenzoato de alfa-naftolftaleinila).
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Fonte: Construcao do Autor.

Podemos observar no espectro de MP1 (Figura 5) uma banda larga em torno de 3000-3500
cm™, tipica da vibragdo de estiramento do grupo hidroxila (OH) fendlico. Essa banda ¢ um indicativo
de ligacdo hidrogénio e confirma a presenca de grupos fendlicos livres. As moléculas precursoras ja
apresentam carbonila de lactona. O que evidencia a reagdo nao ¢ a auséncia da banda, mas a modifica-
c¢do do perfil espectral na regido de 1700 cm™, associada a introdugdo da carbonila do éster aromatico.
Ja no espectro de EL1 (Figura 6), podemos observar nitidamente o desaparecimento da banda ampla
por volta de 3200-3600 cm™, indicando que a esterificacao foi concluida com sucesso. Em seu lugar,
surge uma banda forte e estreita na regido de ~1720 cm™, qual podemos atribuir ao estiramento da
carbonila conjugada (C=O0) tipica de ésteres aromaticos. As bandas intensas na regido de 1250-1050

cm™' confirmam a presenca da ligacdo C-O (PAVIA et al., 2015).
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O espectro de MP2 (Figura 7) exibe uma banda de estiramento larga de -OH na regido de
3000-3500 cm ', confirmando a presenga de grupos fenolicos livres. O espectro ainda nos mos-
tra regides caracteristicas do sistema aromatico, como estiramentos C=C dos anéis na regido de
1600-1450 cm™ e as deformacgdes angulares fora do plano dos hidrogénios aromadticos entre aproxi-
madamente 900 e 700 cm™. Ao observamos o espectro de EL2 (Figura 8), podemos notar alteracdes
marcantes. A banda de carbonila C=0O aparece fortemente em torno de ~1715 cm™, e as bandas de
C-0 na regido de ~1150-1250 cm™ tornam-se mais definidas. A auséncia da banda da hidroxila em
3200-3600 cm™, assim como no espectro de EL1 (Figura 6), ¢ um indicativo da benzoilacao dos gru-

pos do material de partida alfa-naftolftaleina (PAVIA et al., 2015).

CARACTERIZACAO POR RESSONANCIA MAGNETICA NUCLEAR

Tanto os produtos obtidos EL1 e EL2 quanto os materiais de partida MP1 e MP2 foram ca-
racterizados utilizando a técnica de Ressonancia Magnética Nuclear de Hidrogénio (RMN 'H) e de
Carbono 13 (RMN 3C). Dados detalhados dos sinais obtidos de RMN 'H e de Carbono 13 RMN *C
para os produtos EL1 e EL2 encontram-se dispostos nas Tabelas 2 a 5.

Um ponto importante que precisa ser elencado quando se examina os seguintes espectros de
RMN dos compostos € a simetria presente nas moléculas, fazendo com que ocorra uma incidéncia
menor de sinais que podem ser avaliados. Essa caracteristica estrutural esta diretamente relacionada a
equivaléncia quimica de determinados nucleos, o que reduz o nimero de sinais observados e estd em
concordancia com as estruturas propostas para os compostos sintetizados. Foram realizadas predi-
¢oes sobre os sinais dos compostos sintetizados a fim de verificar a semelhanga entre os sinais obtidos
experimentalmente (PAVIA et al., 2015).

Os deslocamentos quimicos observados mostram-se consistentes com os valores descritos
na literatura para sistemas aromaticos substituidos e ésteres aromaticos, refor¢ando a confiabilidade
das atribuicdes realizadas. Nas Tabelas 2 e 3 encontram-se os dados dos espectros de RMN, tanto de

hidrogénio como de carbono 13 dos produtos obtidos EL1 e EL2.
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Tabela 2 - Dados obtidos de RMN'H e RMN"C do éster aromatico/produto EL1 (dibenzoato de fenolftaleinila).

RMN 'H

RMN 'H
7,98 (6, ddd); 7,61 (13 ddd);
774 (2 ddd); 7,44 (10,14,23,27
ddd); 7,22 (11,13,24,26 ddd);
8,19 (7,21,30,34 dddd); 7,51

0 (18,20,31,33 dddd); 7,64 (19,32
/// dddd)
0~ 2\l RMN BC
bt B 169,6 (8); 165,1 (15,28);
- % | 151815128 (1205,
A > 130,36 (17,21,30,34);

128,8 (18,20,31,33);
128,7 (10,14,23,27); 122
19 20 (11,13,24,26); 91 (7)
Legendas: 1é-se sinal, numeragdo, dd (duplo dupleto), ddd (duplo duplo dupleto),
dddd (dupleto de dupleto de dupleto de dupleto); * sinal em ppm (partes por milhao),
Fonte: Construgdo do Autor.

Para o produto éster EL1, um dos indicios de confirmacdo da estrutura quimica ¢ a auséncia
do sinal da hidroxila que faz parte dos materiais de partida e o aparecimento dos hidrogénios dos
grupos benzoila com 6 7,51, 7,64 ¢ 8,19 ppm no espectro de RMN 'H (dados na Tabela 2). A auséncia
desse sinal confirma a substituicdo dos grupos fendlicos, o que elimina a possibilidade de formacao
de ligacdes de hidrogénio e promove alteracdes no ambiente eletronico da molécula. Os deslocamen-
tos observados na regido aromatica podem ser atribuidos ao efeito retirador de elétrons dos grupos
benzoila, que promovem desblindagem dos hidrogénios adjacentes, resultando em sinais em regides
de maior deslocamento quimico.

O espectro de RMN "*C de ELI (Tabela 2) mostra como sinais caracteristicos € que compro-
vam a sua obteng¢do o sinal & 165,1 ppm, correspondente as carbonilas de éster dos grupos benzoila,
e os carbonos dos aneis aromaticos do grupo benzoila em 6 128,8 e 130,16 ppm. A presenga desses
sinais na regido tipica de carbonilas de éster (6 165-175 ppm) confirma a formagdo da nova fungdo
organica, sendo um indicativo inequivoco da ocorréncia da reagao de benzoilagdo. A distribuicdo dos

sinais aromaticos também esta de acordo com a inser¢ao dos grupos benzoila na estrutura molecular.
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Tabela 3 - Dados obtidos de RMN'H ¢ RMNBC do éster aromatico/produto EL2 (dibenzoato de alfa-naftolftaleinila).

RMN

RMN 'H
8,07 (6 ddd); 7,34 (28,17 dd);
8,32 (21,25,38,42 dddd); 7,58
(22,24,39.41 dddd); 7,41(23,40
dddd); 8,09 (14,35 dd)y; 7,29
(12,33 ddd); 7,98 (11,32 dddd);
7,58-7,69 (1,2,3,13,18,27,34)
a2 RMN 3C

a 1699 (8); 1650 (19,36); 1527
(16,29); 1304 (21,25,38,42);

0 128,9(22,24,39,41)

Legendas: 1é-se sinal, numeragdo, dd (duplo dupleto), ddd (duplo duplo dupleto),
dddd (dupleto de dupleto de dupleto de dupleto); * sinal em ppm (partes por milhdo).
Fonte: Construgao do autor.

Analisando os espectros de RMN, existem indicativos que ambas as sinteses foram realizadas
com sucesso. Comparativamente aos materiais de partida, observa-se uma reorganizacao significa-
tiva do perfil espectral, evidenciada principalmente pela modificacdo dos ambientes quimicos dos
hidrogénios e carbonos ap0s a reacao de esterificagao.

Para o EL2, um dos indicios de confirmagao estrutural ¢ auséncia do sinal da hidroxila que
faz parte dos materiais de partida e o aparecimento dos hidrogénios dos grupos benzoila em 6 7,41,
7,58; 8,32 ppm no espectro de RMN 'H (Tabela 3). De maneira analoga ao observado para EL1, essa
modificagdo estrutural evidencia a conversdo dos grupos fendlicos em ésteres, com consequente alte-
racdo na distribuicdo eletronica do sistema. A presenca de multiplos sinais na regido aromatica reflete
a maior complexidade estrutural do sistema, especialmente devido a presenca do nicleo naftalénico,
que contribui para uma maior dispersdo dos deslocamentos quimicos.

O espectro de RMN '*C de EL2 (Tabela 3) mostra como sinais caracteristicos e que compro-
vam a sua obteng¢ao o sinal 6 165,0 ppm, correspondente as carbonilas de éster do grupo benzoila, e
os carbonos dos aneis aromaticos do grupo benzoila em & 130,4 e 128,9 ppm. Assim como em EL1,
esses sinais confirmam a formagao dos grupos éster, sendo coerentes com os valores esperados para
carbonilas conjugadas a sistemas aromaticos. Adicionalmente, a auséncia de sinais inesperados nos
espectros sugere elevada pureza dos compostos obtidos, indicando que o método sintético empregado

foi eficiente na obtenc¢do dos produtos desejados.
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CONCLUSOES

O desenvolvimento de rotas alternativas para a sintese de novos compostos ¢ imprescindivel
para minimizar os impactos causados ao meio ambiente. A metodologia empregada neste trabalho
contempla diversos principios da Quimica Verde. Nesse contexto, a sintese de Schotten-Baumann
mostrou-se uma alternativa viavel, uma vez que foi realizada em meio aquoso, sem necessidade de
aquecimento e com reducao significativa no uso de solventes organicos nocivos.

Os resultados obtidos por meio das técnicas de caracterizagdo indicam fortemente que os
produtos foram formados com sucesso. Destaca-se que o dibenzoato de a-naftolftaleinila (EL2) se
trata de um composto inédito. Alteragdes em propriedades como polaridade, ponto de fusdo e nos
sinais espectroscopicos, quando comparados os produtos finais aos materiais de partida, corroboram
o &xito das sinteses realizadas. Adicionalmente, esses materiais apresentam potencial para aplicagdes
futuras, como na formacao de filmes de Langmuir-Blodgett e como ligantes bidentados em comple-

x0s metalicos.
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