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Introducio

Oxazolonas, também conhecidas como azalactonas, sdo compostos heterociclicos de 5
membros formados pela condensagdo de N-acilaminodcidos (4cido hipurico ou derivados)
com aldeidos, na presenca de um agente desidratante, em condi¢des basicas (Figura 1) (Wang,
2023).
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Figura 1 — Rota sintética das oxazolonas

Virias 4areas da ciéncia investigam possiveis aplicacdes dos derivados oxazoldnicos.
Por serem fluorescentes, Ozturk, Alp e Timur (2007, 2008) investigaram a utilizagdo de
derivados oxazolonicos como sensores fluorescentes para diferentes analitos, obtendo bons
resultados. Ja na area farmacoldgica, Khan et al. (2006) observaram a atividade inibitoria da
tirosinase de derivados de oxazolonas, efeito também observado por Hamidian et al. (2013,
2015). Suhasini et al. (2015) observaram a atividade antitubercular e Mariappan et al. (2011)
atividade antidiabética de derivados de oxazolonas.

Nao s a area farmacologica estuda a aplicagao de derivados oxazolonicos. Thombare
et al. (2012) investigaram a atividade de derivados oxazolonicos contra as bactérias
fitopatogénicas X. oryzae e R. solanacearum, bem como contra bactérias nitrificantes da
espécie Nitrosomonas, obtendo bons resultados.

Dado o interesse na sintese de oxazolonas, devido ao seu amplo espectro de
aplicagdes, este estudo foi dividido em duas etapas. Na primeira, foram investigados
diferentes compostos (sais e oOxidos), relatados ou ndo na literatura, que podiam ser
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empregados como catalisadores no processo, utilizando uma reacdo modelo. Na segunda
etapa o catalisador que apresentou maior eficiéncia foi empregado

Material e Métodos

Para a primeira etapa do estudo, foi empregada a reagcdo-modelo apresentada na Figura
2, com a reagdo do acido hipurico (2 mmol = 0,360 g) com 4-metoxibenzaldeido (2 mmol =
0,25 mL), em meio de anidrido acético (agente desidratante) (6 mmol = 0,570 mL), o
catalisador investigado e etanol (15 mL) como solvente. A metodologia sintética utilizada ¢ a
proposta por Fareed et al. (2013), com adaptagdes. A mistura reacional era aquecida a 120 °C
por 40 min, em seguida, resfriada, adicionado etanol gelado e deixado sob refrigeracdo por 24
h. Nessas condicdes, o produto precipitado € filtrado a vacuo.
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Foram testados como catalisadores os seguintes compostos: TiO2, ZnO, ZnO
impregnado com Bi**| K,CO;, Bi,Os e MgO. As quantidades dos reagentes e o tempo
reacional foram mantidos constantes para se ter uma comparacdo entre os resultados. O
parametro de avaliacdo foi o rendimento. Todos os reagentes empregados como catalisadores
foram produtos comerciais de grau PA e ndo foram submetidos a qualquer tipo de purificagdo.
O ZnO impregnado com Bi** foi preparado por solubilizacio de Bi(NO3); em 4gua ultrapura,
seguida da adi¢do a suspensao de ZnO também em 4gua. O pH da solucao foi ajustado com
NH4OH para promover a precipitacdo do Bi(OH)3, seguida de filtracdo e tratamento térmico
em estufa e depois em mufla a 300 °C.

Na segunda etapa foram realizadas novas reagdes empregando-se diferentes aldeidos,
e o catalisador que apresentou os melhores resultados com a reagdo modelo. Foram
empregados os seguintes aldeidos: 2-nitro, 4-nitro e 4-N, N-dimetilaminobenzaldeido, além do
4-metoxi empregado na reagdo-modelo, mantendo-se a propor¢ao molar dos reagentes.

Todos os produtos foram caracterizados por infravermelho utilizando-se o
espectrometro Perkin-Elmer Frontier, com o auxilio do acessério ATR, e por ponto de fusdo,
empregando-se o equipamento Fisatom 403D.

Resultados e Discussao
Na primeira etapa, os resultados obtidos sdo apresentados na Tabela 1.

Tabela 1 — Rendimento das reagdes de obtencdo da oxazolona modelo com diferentes
catalisadores
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Catalisador Rendimento ()

TiO; 15
Zn0O 65
ZnO-Bi** 25
K>COs 0
Bi,O3 43
MgO 73

Cabe ressaltar que alguns dos catalisadores testados nesta primeira etapa ja possuiam
relatos na literatura. Por exemplo, Anandgaonker et al. (2014) utilizaram TiO; nanocristalino
como catalisador, obtendo resultados excelentes, com rendimentos da ordem de 95%; porém,
em nosso estudo, utilizamos TiO> comercial. Fareed ef al. (2013) empregaram ZnO como
catalisador, utilizando etanol como solvente, e obtiveram rendimentos da ordem de 70 a 92%,
ligeiramente superiores aos observados em nosso estudo. Entretanto, ndo foram encontrados
relatos na literatura sobre a utilizacdo dos demais catalisadores testados neste estudo.

Como o MgO foi o catalisador testado que apresentou o melhor desempenho, foi
escolhido como catalisador das reacdes da segunda etapa, desta vez empregando-se diferentes
aldeidos para verificar se os substituintes tinham algum efeito sobre a eficiéncia do
catalisador. A Tabela 2 apresenta alguns resultados obtidos nesta etapa.

Tabela 2 — Rendimentos obtidos empregando-se MgO como catalisador na reagdo de Pochl-
Erlenmeyer com diferentes aldeidos

Aldeido Rendimento (%)
4-OMeCgH4 73
2-NO>C¢Ha 59
4-NO>CeHy 86
4-NMe>CcHa 7

Os resultados obtidos nestes exemplos estdo compativeis com os encontrados quando
se utiliza NaOAc como catalisador, com a excecdo da ultima entrada (4-NMey), cujo
rendimento ficou muito abaixo dos relatados na literatura, da ordem de 70% (Icli et al., 1999).

Conclusoes

O experimento demonstrou ser possivel empregar o MgO como catalisador na sintese
de derivados oxazol6nicos, em substituicdo ao NaOAc. A principal vantagem desta
substitui¢do ¢ a facilidade de remocao do catalisador do meio, uma vez que este ¢ insoltvel. O
baixo rendimento obtido com o 4-N,N-dimetilaminobenzaldeido ainda deve ser melhor
investigado, mas provavelmente se deveu a erros experimentais.
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