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RESUMO 

A química de compostos de organocalcogênio e organoboro atualmente é 

bastante conhecida em especial devido ao grande número de metodologias 

existentes envolvendo esses compostos. Dentre estas, destacam-se as que 

envolvem a formação de novas ligações C-C usualmente sob condições suaves e 

tolerantes a presença de diversos grupos funcionais. Na primeira parte deste 

trabalho foram sintetizados quatorze teluretos vinilícos contendo diferentes 

funcionalidades em rendimentos que variaram de moderados a excelentes (60-91%). 

Todos os teluretos vinílicos foram caracterizados por RMN 1H, 13C e 125Te e os 

dados estão de acordo com a literatura. Os teluretos vinílicos foram submetidos ao 

estudo de atividade antimicrobiana frente a linhagens de bactérias Gram-positivas 

Sthaphylococcus aureus e Bacillus Subtilis e Gram-negativa Escherichia colli, 

apresentando valores de CMI abaixo de 19,5 µg/mL em alguns casos. Os teluretos 

vinílicos foram ainda testados frente a Candida albicans e Candida subtilis e os 

resultados indicaram que os compostos apresentaram melhores atividades quando o 

fungo testado foi de origem filamentosa em comparação ao fungo de levedura. A 

segunda parte do trabalho descreve a preparação de ésteres borônicos, uma classe 

de compostos de interesse crescente e com aplicações em diversas áreas do 

conhecimento em química orgânica sintética, química medicinal e química de 

materiais. Para isso, organotrifluoroboratos de potássio foram submetidos à reação 

com pinacol utilizando a montmorillonita K-10 e peneira molecular 4 Å, foram 

preparados quatorze ésteres borônicos em rendimentos que variaram de bons a 

excelentes (60-97%). Todos os ésteres foram caracterizados por RMN 1H, 13C e 11B 

e os dados estão de acordo com a literatura.  

Palavras-chave: Teluretos vinílicos. Antimicrobiana. Antifúngica. Ésteres borônicos. Montmorillonita 

K-10. Organotrifluoroboratos de potássio. 

 

 



 

 

ABSTRACT 

The chemistry of organocalcogen and organoboron compounds is currently 

well known, in particular because of the large number of existing methodologies 

involving these compounds being the most important those that involve the formation 

of new C-C bonds, usually under mild conditions and tolerant to the presence of 

several functional groups. In the first part of this work, fourteen vinyl tellurides 

containing different functionalities in yields ranging from moderate to excellent (60-

91%) were synthesized. All vinyl tellurides were characterized by 1H, 13C and 125Te 

NMR and the data are in agreement with the literature. Vinyl tellurides then were 

submitted to the study of antimicrobial activity against strains of Gram-positive 

bacteria Sthaphylococcus aureus and Bacillus Subtilis and Gram-negative bacteria 

Escherichia colli, showing MIC values below 19.5 μg/mL in some cases. Vinyl 

tellurides were further tested against Candida albicans and Candida subtilis and the 

results indicated that the compounds had better activities when the fungus tested 

was of filamentous origin. The second part of this work describes the preparation of 

boronic esters, a class of compounds of increasing interest and applications in 

various fields of knowledge such as synthetic organic chemistry, medicinal chemistry 

and materials chemistry. For this purpose, potassium organotrifluoroborates were 

subjected to the reaction with pinacol using montmorillonite K-10 and molecular 

sieves, fourteen boronic esters were prepared in yields ranging from good to 

excellent (60-97%). All esters were characterized by 1H, 13C and 11B NMR and the 

data are according to the literature. 

Keywords: Vinyl telluride. Antimicrobial. Antifungal. Boronic esters. Montmorillonite K-10. Potassium 

organotrifluoroborates. 



 

 

LISTA DE FIGURAS 

 

Figura 1 – Estrutura geral dos teluretos vinilícos............................................  16 

Figura 2 – Estruturas gerais para algumas classes de compostos de 

organoboro..................................................................................... 

 

28 

Figura 3 – Fórmula estrutural do fármaco Velcade®.......................................  30 

Figura 4 – Estruturas químicas de candidatos a pró-fármacos que atuam na 

complexação e eliminação de Fe3+ no organismo......................... 

 

31 

Figura 5 – Evolução no número de publicações (à esquerda) e de citações 

(à direita) envolvendo o termo “boronic esters” nos últimos anos. 

Dados obtidos na plataforma Web of Science, acessado em 

06/05/19......................................................................................... 

 

32 

Figura 6 – Estrutura química do composto preparado por Zhang com 

atividade inibidora de diversas células tumorais, como por 

exemplo frente ao câncer de mama, de ovário, mieloma, etc........ 

 

36 

Figura 7 – Fórmula estrutural do éster borônico potencial antifúngico e o 

fármaco padrão antifungicida utilizado comercialmente................ 

 

36 

Figura 8 – Estrutura do peptídeo análogo ao fármaco bortezomibe...............  37 

Figura 9 – Estrutura das pró-drogas candidatas a novos fármacos e o 

tamoxifeno...................................................................................... 

 

37 

Figura 10 – Compostos derivados de boro que apresentam atividade 

biológica......................................................................................... 

 

38 

Figura 11 – Fórmula estrutural da boromicina..................................................  38 

Figura 12 – Estrutura da argila montmorilonita K-10.........................................  42 

Figura 13 – Espectro de RMN 125Te (126 MHz, CDCl3) do BuTeTeBu.............  45 

Figura 14 – Espectro de RMN 1H (300 MHz, CDCl3) do composto 2e..............  48 

Figura 15 – Ampliação da região entre δ 6.88 e 5.51 correspondente aos 

sinais vinilicos dos teluretos vinilicos 4b e 5b................................ 

 

49 

Figura 16 – Espectro de RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 4j...............  54 

Figura 17 – Espectro de RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 4j.............  55 

    



 

 

Figura 18 – Espectro de RMN 125Te (126 MHz, CDCl3) do composto 4j...........  55 

Figura 19 – Espectro de RMN 11B (128 MHz, D2O) da mistura reacional.........  64 

Figura 20 – Espectro de RMN 11B (128 MHz, D2O) da mistura reacional.........  66 

Figura 21 – Um possível início do mecanismo reacional da esterificação 

usando montmorinolita K-10........................................................... 

 

70 

Figura 22 – Espectro de RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7a..............  72 

Figura 23 – Espectro de RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7a ............  73 

Figura 24 – Espectro de RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7a ............  74 

Figura 25 – Espectro de RMN 11B (128 MHz, CDCl3) (a) para o composto 7n 

e (b) para o composto 7o............................................................... 

 

75 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

LISTA DE ESQUEMAS 

Esquema 1 – Utilização de um telureto vinílico com retenção de configuração na 

preparação da massoialactona, um produto natural........................ 

 

17 

Esquema 2 – Preparação de novos compostos a partir da formação de novas 

ligações C-C partindo de teluretos vinilicos...................................... 

 

18 

Esquema 3 – Síntese da Acaterina a partir da utilização de teluretos vinílicos......  19 

Esquema 4 – Síntese do Atractylodinol a partir de um telureto vinílico..................  19 

Esquema 5 – Síntese a partir de um telureto vinílico do ácido poliacetilênico 

presente nas cascas da Heisteria accuminata................................. 

 

20 

Esquema 6 – Síntese da (-)-Massoialactona  a partir de um telureto vinílico........  21 

Esquema 7 – Síntese da (-)-Macrolactina F a partir de um telureto vinílico...........  21 

Esquema 8 – Mecanismo geral para hidrometalações...........................................  22 

Esquema 9 – Proposta mecanística para a formação de alquenos Z via 

hidroteluração.................................................................................... 

 

22 

Esquema 10 – Mecanismo radicalar proposto por Keppler e colaboradores............  23 

Esquema 11 – Proposta mecanística para obtenção dos teluretos vinílicos e do 

seu regioisômero............................................................................... 

 

23 

Esquema 12 – Preparação de teluretos vinílicos via hidroteluração.........................  24 

Esquema 13 – Proposta mecanística da adição do ânion telurolato a ligação tripla 

em hidroxi-alquinos protegidos......................................................... 

 

24 

Esquema 14 – Preparação de teluretos vinílicos a partir da formação in situ do 

ânion telurolato a partir de Te elementar.......................................... 

 

25 

Esquema 15 – Síntese de diteluretos vinilicos a partir de Te elementar em meio 

básico e hidrazina............................................................................. 

 

25 

Esquema 16 – Síntese de teluretos vinílicos a partir de alquinos e aril-tricloretos 

de telúrio............................................................................................ 

 

26 

Esquema 17 – Preparação de teluretos vinilicos a partir da troca Br/Li....................  26 

Esquema 18 – Preparação de teluretos vinilicos a partir da reação de 

hidrozirconação................................................................................. 

 

26 

Esquema 19 – Síntese de teluretos vinilícos a partir do TeCl4.................................  27 

    



 

 

Esquema 20 – Preparação de teluretos vinílicos a partir da utilização da reação 

com TeCl4 seguido de redução/alquilação........................................ 

 

27 

Esquema 21 – Metodologia para preparação de teluretos vinilícos a partir de 

telúrio elementar e NaBH4................................................................. 

 

28 

Esquema 22 – Reação de acoplamento cruzado de Suzuki e Miyaura....................  30 

Esquema 23 – Metodologia para síntese do Tatanan A a partir de um éster 

borônico............................................................................................. 

 

33 

Esquema 24 – Estrutura do monômero e do polímero sintetizado para o 

reconhecimento da dopamina........................................................... 

 

33 

Esquema 25 – Aplicação de ésteres borônicos como indicadores de fluorescência 

PET.................................................................................................... 

 

34 

Esquema 26 – Desenvolvimento de sondas fluorescente para detecção in vivo de 

H2O2 .................................................................................................. 

 

34 

Esquema 27 – Estratégias para a formação de diferentes ligações a partir de 

ésteres borônicos.............................................................................. 

 

35 

Esquema 28 – Preparação do dietil etilboronato.......................................................  39 

Esquema 29 – Síntese de ésteres borônicos a partir de reagentes 

organometálicos................................................................................ 

 

39 

Esquema 30 – Síntese de ésteres borônicos a partir de um trifluoroborato de 

potássio empregando reagentes de silício........................................ 

 

40 

Esquema 31 – Sínteses de ésteres borônicos utilizando TMSCl..............................  40 

Esquema 32 – Síntese do alquilboronato utilizado trietilamina como co-

solvente............................................................................................. 

 

40 

Esquema 33 – Síntese de ésteres borônicos utilizando K2CO3 e TMSCl................  41 

Esquema 34 – Síntese de ésteres borônicos empregando-se sílica.......................  41 

Esquema 35 – Síntese de ésteres borônicos utilizando BF3Et2O...........................  41 

Esquema 36 – Síntese do ditelureto de dibutila.......................................................  45 

Esquema 37 – Reação de proteção do álcool propargílico 2a com THP.................  46 

Esquema 38 – Reação de proteção do álcool propargílico 2a com TBS.................  47 

Esquema 39 – Reação de proteção do álcool 2b com TIPS....................................  47 

Esquema 40 – Síntese dos teluretos vinilícos de interesse e seus regioisômeros...  48 



 

 

Esquema 41 – Síntese dos demais teluretos vinilícos de interesse..........................  56 

Esquema 42 – Hidrólise do feniltrifluoroborato de potássio......................................  62 

Esquema 43 – Proposta de síntese de ésteres borônicos promovida pela 

montomorilonita K-10....................................................................... 

 

63 

Esquema 44 – Resultado da primeira tentativa da síntese de ésteres borônicos 

utilizando montmorilonita K-10 como promotor................................ 

 

67 

Esquema 45 – Otimização da síntese de 7a utilizando peneira molecular 4Å.........  70 

Esquema 46 – Formação de uma difluoroborana como intermediário na hidrólise 

de trifluoroboratos de potássio arílicos............................................. 

 

71 

Esquema 47 – Proposta mecanística para a formação do éster borônico a 7a 

partir de 6a ....................................................................................... 

 

71 

Esquema 48 – Síntese do éster borônico alifático 7m a partir do sal de boro 6m 

empregando a metodologia desenvolvida neste trabalho................ 

 

71 

Esquema 49 – Síntese de ésteres borônico.............................................................  74 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

LISTA DE TABELAS 

Tabela 1 – Reação de hidroteluração dos compostos 2a-f.............................  50 

Tabela 2 – Reação de hidroteluração dos compostos 2f-h.............................  52 

Tabela 3 – Reação de hidroteluração dos compostos 2i-l..............................  53 

Tabela 4 – Valores de CIM para os teluretos vinilícos frente as linhagens de 

bactérias........................................................................................ 

 

57 

Tabela 5 – Valores de CIM dos teluretos vinilícos frente as linhagens de 

fungos............................................................................................ 

 

60 

Tabela 6 – Taxa de conversão de 6a ao éster borônico correspondente 7a 

utilizando montmorilonita K-10 em diferentes solventes................ 

 

65 

Tabela 7 – Síntese de ésteres borônicos a partir de trifluoroboratos de 

potássio arílicos............................................................................. 

 

67 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

LISTA DE SIGLAS E ABREVIAÇÕES 

 Deslocamento químico 

AcOEt Acetato de Etila 

Ar Arila 

CCD Cromatografia em Camada Delgada 

d Dupleto 

dd Duplo dupleto 

DET  Dietil tartarato 

DHP 3,4-Dihidro-2H-pirano 

DMF N,N’-dimetilformamida 

Et Etila 

Hz Hertz 

i-Pr iso-Propila 

J Constante de acoplamento 

Me Metila 

n-BuLi n-butil lítio 

PBS Phosphate-bufferid saline  

Ph Fenila 

Q Quarteto 

Qui Quinteto 

RMN 13C 

RMN 11B 

Ressonância Magnética Nuclear de Carbono-13 

Ressonância Magnética Nuclear de Boro-11 

RMN 1H Ressonância Magnética Nuclear de Hidrogênio-1 

s Simpleto 

Sex Sexteto 

t Tripleto 

TBSCl Cloreto de t-butildimetilsilano 

THF Tetraidrofurano 

THP Tetraidropirano 

TIB 2,4,6-triisopropilbenzoila 

TIPSCl Cloreto de triisopropilsilano 



 

 

TMS Trimetilsilano 



 

 

SUMÁRIO 

 

1 INTRODUÇÃO.......................................................................................... 16 

1.1 TELURETOS VINÍLICOS.......................................................................... 17 

1.1.1 Teluretos vinílicos na preparação de produtos naturais e 

moléculas bioativas................................................................................. 

 

18 

1.2 ROTAS SINTÉTICAS PARA PREPARAÇÃO DE TELURETOS 

VINÍLICOS................................................................................................. 

 

21 

1.3 REAGENTES DE ORGANOBORO: ASPECTOS 

GERAIS..................................................................................................... 
28 

1.3.1 Ésteres borônicos................................................................................... 31 

1.3.2 Síntese de ésteres borônicos................................................................. 39 

1.4 ARGILAS................................................................................................... 42 

2 OBJETIVOS.............................................................................................. 44 

2.1 OBJETIVO GERAL.................................................................................... 44 

2.1.1 Objetivos específicos: teluretos vinílicos............................................. 44 

2.1.2 Objetivos específicos: ésteres borônicos............................................. 44 

3 RESULTADOS.......................................................................................... 45 

3.1 SÍNTESE DE TELURETOS VINÍLICOS.................................................... 45 

3.2 ATIVIDADES BIOLÓGICAS DOS TELURETOS VINÍLICOS 3a-

n................................................................................................................. 
56 

3.2.1 Testes de atividade antimicrobiana....................................................... 57 

3.2.2 Teste de atividade antifungicida............................................................ 60 

3.3 SÍNTESE DE ÉSTERES BORÔNICOS A PARTIR DE 

TRIFLUOROBORATOS DE POTÁSSIO................................................... 

 

62 

4 CONSIDERAÇÕES FINAIS...................................................................... 76 

   



 

 

4.1 CONSIDERAÇÕES FINAIS: TELURETOS VINÍLICOS 

................................................................................................................... 
76 

4.2 CONSIDERAÇÕES FINAIS: ÉSTERES BORÔNICOS............................. 76 

5 METODOLOGIA........................................................................................ 77 

5.1 MATERIAIS............................................................................................... 77 

5.2 INSTRUMENTOS UTILIZADOS................................................................ 77 

5.3 SÍNTESE DO DITELURETO DE DIBUTILA.............................................. 77 

5.4 SÍNTESE DOS TELURETOS VINÍLICOS................................................. 78 

5.4.1 Síntese dos bis-teluretos vinílicos......................................................... 82 

5.5 ATIVIDADES BIOLÓGICAS...................................................................... 83 

5.5.1 Cultivo de microorganismos.................................................................. 83 

5.5.2 Determinação da Concentração Mínima Inibitória 

(CMI).......................................................................................................... 
83 

5.6 SÍNTESE DOS ÉSTERES BORÔNICOS (7a-m)...................................... 84 

 REFERÊNCIAS......................................................................................... 88 

 APÊNDICE A – ESPECTROS SELECIONADOS..................................... 101 

 APÊNDICE B – ARTIGO PUBLICADO....................................................  129 



16 

 

 

 

1 INTRODUÇÃO 

O elemento químico telúrio (Te) é um metalóide pertencente à família dos 

calcogênios (SCANSETTI, 1992). Ele foi descoberto pelo Barão Franz-Joseph Müller 

von Reichenstein no final do século XVIII em um minério de ouro denominado 

calaverita (AuTe2), no entanto, sua confirmação e isolamento só aconteceu em 1798 

por Martin Heinrich Klaproth (DIEMANN, MULLER, BARBU, 2002). Em 1840, Wöhler 

descreveu a primeira síntese de um organotelureto (WÖHLER, 1840), porém, a 

química dos compostos orgânicos de telúrio ficou esquecida por quase 100 anos, 

devido provavelmente aos comentários do próprio Wöhler ao afirmar que estes 

compostos apresentavam odor desagradável (WÖHLER, 1852; COMASSETO, 

2010).  

Porém, após os relatos do emprego do selênio na nutrição humana 

(SCHWARZ, FOLTZ, 1957; MORODER, 2005) e da descoberta da selenocisteína, 

substância considerada o 21° aminoácido natural (KOLAN, et al., 2005), os estudos 

na química de selênio se intensificaram, e como consequência, despertaram o 

interesse nos compostos análogos de telúrio (ZENI et al., 2006).  

Dentre as classes dos compostos de telúrio usados em química orgânica, 

uma que merece destaque são teluretos vinilícos (Figura 1), devido a sua 

versatilidade, facilidade de preparação e manutenção da sua estereoquímica 

(Esquema 1), (ZENI et al., 2006, Barros et al., 2014). 

Figura 1 - Estrutura geral dos teluretos vinilícos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Esquema 1 - Utilização de um telureto vinílico com retenção de configuração na preparação da 

massoialactona, um produto natural. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Em paralelo, o boro é outro metalóide muito utilizado em química orgânica, 

sendo isto justificado pela sua versatilidade (DAS et al., 2013), atuando como 

intermediário sintético em diferentes reações (WANG et al., 2016; BELETSKAYA, 

MOBERG, 2006), exibir atividade contra fungos, tumores, bactérias (ROCHA, 

FERREIRA, SANTOS, 2008; DAS et al., 2013; BYUN et al., 2005), e  inseticida (DAS 

et al., 2013; KLOTZ et al., 1994). Adicionalmente vários organoboro foram utilizados 

em química de materiais, por exemplo, na produção dos sensores eletroquímicos 

(ANZAI, 2016). 

1.1 TELURETOS VINÍLICOS  

Em se tratando da obtenção de moléculas bioativas, a escolha dos blocos de 

construções ou intermediários sintéticos é de fundamental importância para o 

planejamento sintético. Tomando essa vertente como suporte, os compostos do 

elemento telúrio merecem uma atenção especial (ZENI, MENEZES 2011).  

Vale ressaltar que os compostos de telúrio são utilizados na indústria para 

produção de borrachas, células fotovoltaicas, microchips, vidros e ligas metálicas. 

(MAURUGEON et al., 2011; BAI, YANG, WANG, 2011, FAIRHILL, 1969; 

CHASTEEN, BENTLEY, 2003). Além disso, os compostos de organotelúrio, em 

especial os teluretos vinilícos, são equivalentes sintéticos empregados na 

preparação de compostos biologicamente ativos (Barros, 2014).  

Os teluretos vinílicos apresentam compatibilidade com diversos grupos 

funcionais, e possibilita na troca telúrio-metal com manutenção da configuração da 

ligação dupla, possibilitando assim, sua utilização na formação de novas ligações C-
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C de maneira seletiva, e assim favorecendo a obtenção de novas moléculas a partir 

desta junção (KAUFFMANN, AHLERS, 1983; COMASSETO, 1993; COMASSETO et 

al., 1997). Essa estratégia foi utilizada por Xu e colaboradores, quando obtiveram a 

formação de nova ligação C-C no composto mostrado abaixo, partindo da troca 

entre o Te/Mg com retenção de configuração seguida pela adição eletrofílica ao 

benzaldeído (XU, HUANG, NI, 2004) (Esquema 2). 

Esquema 2 - Preparação de novos compostos a partir da formação de novas ligações C-C partindo de 

teluretos vinilicos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Essa facilidade para obtenção de novas ligações C-C através da troca com 

telúrio foi aplicada em alguns trabalhos para preparação de produtos naturais com 

diferentes atividades biológicas (Barros et al., 2014; Marino et al. 2002). 

1.1.1 Teluretos vinilícos na preparação de produtos naturais e 

moléculas bioativas 

A acaterina e seus isômeros ganharam destaque devido apresentarem 

acentuada atividade frente a arteriosclerose. A síntese deste produto natural e de 

seus análogos foi descrita por Ferrarini e colaboradores, os quais foram obtidos 

usando como precursor um telureto vinílico conforme mostrado. (FERRARINI, DOS 

SANTOS, COMASSETO, 2012) (Esquema 3).  
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Esquema 3 – Síntese da Acaterina a partir da utilização de teluretos vinílicos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Em 2006, Oliveira e colaboradores descreveram o uso do telureto vinílico na 

síntese do 1-Z-Atractylodinol, um produto natural utilizado no continente asiático 

contra doenças reumáticas, distúrbios digestivos, entre outras enfermidades. Já é 

descrito na literatura que o composto atua inibindo processos inflamatórios (Resch et 

al., 2001). Adicionalmente, o 1-Z-Atractylodinol foi obtido após apenas três etapas 

reacionais (OLIVEIRA et al., 2006) (Esquema 4). 

Esquema 4 – Síntese do Atractylodinol a partir de um telureto vinílico. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Ácidos poliacetilênicos foram obtidos a partir de um produto natural presente 

nas cascas da Heisteria accuminata, utilizada para tratar diversas enfermidades 

segundo a cultura popular mexicana. Já é sabido que ácidos poliacetilênicos 

provenientes da extração das cascas desta planta apresentam propriedade anti-

inflamatória e, sabendo disso Zeni e colaboradores propuseram uma rota sintética 

para a obtenção destes. Nesta proposta, pesquisadores utilizaram o acoplamento 

cruzado entre teluretos vinilícos e diinos terminais para obtenção dos intermediários 

chave. (Zeni et al., 2001) (Esquema 5). 
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Esquema 5 -  Síntese a partir de um telureto vinílico do ácido poliacetilênico presente nas cascas da 

Heisteria accuminata. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Outra classe de compostos que podem ser preparados a partir de 

intermediários vinilícos de telúrio são as lactonas, ésteres cíclicos que apresentam 

uma série de atividades biológicas já relatadas na literatura (JANECKI, T. et al. 

2005). Dentre as lactonas, um produto natural que merece atenção (-) – 

Massoialactona. Este composto foi isolado da planta Cryptocarya massoy, e por 

apresentarem em sua estrutura uma insaturação no anel lactônico pode atuar como 

aceptor de Michael, aumentando seu potencial de atuar como novos alvos com 

atividades biológicas. A massoialactona apresenta diversas metodologias para sua 

síntese, mas merece uma atenção especial a preparação deste composto a partir da 

rota sintética que utiliza como intermediário-chave o telureto vinílico, devido a 

facilidade observada nesta rota, levando a formação do composto em bom 

rendimento global (BARROS et al., 2014) (Esquema 6). 

Esquema 6 - Síntese da (-)-Massoialactona  a partir de um telureto vinílico. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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A síntese total da (-)-Macrolactina A (Marino et al., 2002) e de um 

intermediário avançado na síntese da (-)-Macrolactina F (Oliveira et al., 2008) 

empregando teluretos vinílicos também foi descrita. A estratégia em ambos os casos 

foi baseada na sequência hidroteluração/transmetalação para levar a dienos de 

estereoquímica definida (Esquema 7). 

Esquema 7 - Síntese da (-)-Macrolactina F a partir de um telureto vinílico. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Tendo em vista essa aplicação dos teluretos vinílicos como blocos de 

construção, existem diversas metodologias para sua preparação. 

1.2 ROTAS SINTÉTICAS PARA PREPARAÇÃO DE TELURETOS VINILÍCOS 

No que tange a preparação de alquenos funcionalizados, já é descrita na 

literatura que as hidrometalações de alquinos constituem métodos eficientes de 

preparação destes compostos. As hidrometalações em especial hidroaluminação, 

hidroboração, e hidrozirconação levam a formação de alquenos com configuração E 

(SCHWARTZ, LABINGER, 1976; VIEIRA, ZINN, COMASSETO, 2001; TUCCI, 

CHIEFFI, COMASSETO, 1996; UEMURA, FUKUZAWA, 1982; LUXEN, 

CHRISTIAENS, RENSON, 1980). Estas hidrometalações apresentam uma adição do 

 tipo syn, seguindo uma adição anti-Markovnikov levando a obtenção do 

alqueno com estereoquímica definida (Esquema 8). 
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Esquema 8 – Mecanismo geral para hidrometalações. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Embora o primeiro relato da síntese de teluretos vinílicos tenha sido datado 

de 1966 (MACK, 1966), foi na década de 80, após os trabalhos de Dabdoud e 

colaboradores, e Barros e colaboradores que estes compostos receberam uma 

atenção especial da comunidade científica e a reação de hidroteluração passou a 

ser mais evidenciada (DABDOUB et al., 1986; BARROS et al., 1989).  

A reação de hidroteluração apresenta um diferencial das demais 

hidrometalações uma vez que leva a formação preferencial do alqueno Z, como é 

observado nas demais hidrometalações. Consequentemente, esse é um método 

eficiente para obtenção de espécies vinilícas Z a partir de alquinos devido ao 

mecanismo reacional iônico, em que o íon telurolato é gerado in situ pela redução do 

ditelureto de dibutila com borohidreto de sódio, seguido pela captura anti do próton 

do etanol (Esquema 9).  

Esquema 9 - Proposta mecanística para a formação de alquenos Z via hidroteluração. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Embora a proposta esboçada no esquema 9 seja bem aceita na comunidade 

científica, existem algumas indicações que o mecanismo seja radicalar 

(BARRIENTOS-ASTIGARRAGA et al., 2001). O mecanismo via formação de radical 

foi proposta por Keppler e colaboradores conforme mostrado abaixo (Keppler et al., 

2009) (Esquema 10). 
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Esquema 10 – Mecanismo radicalar proposto por Keppler e colaboradores. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Cabe ressaltar que dependendo da natureza do alquino utilizado na reação de 

hidroteluração um produto indesejado (regioisômero) pode ser gerado, isso porque o 

ataque do ânion telurolato pode ocorrer tanto no carbono mais substituído, quanto 

no carbono menos substituído (VIEIRA, ZINN, COMASSETO, 2001) (Esquema 11). 

Esquema 11 - Proposta mecanística para obtenção dos teluretos vinílicos e do seu regioisômero. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Além disso, a estrutura do alquino pode afetar significativamente no 

rendimento reacional. Por exemplo, quando alquinos alifáticos são submetidos à 

reação de hidroteluração o alqueno Z é obtido em baixo rendimento e baixo excesso 

regioisomérico enquanto que alquinos aromáticos levam a formação quase exclusiva 

do alqueno Z em elevado rendimento. Isto foi constatado a partir da preparação de 
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uma série de teluretos vinílicos a partir de alquinos arílicos em bons rendimentos e 

curtos tempos reacionais (TUCCI, CHIEFFI, COMASSETO, 1996) (Esquema 12). 

Esquema 12 - Preparação de teluretos vinílicos via hidroteluração. 

 

Fonte: O  Autor (2019). 

Em 2010, Oliveira e colaboradores relataram um estudo da influência de 

diferentes grupos protetores na regiosseletividade da reação de hidroteluração de 

hidroxi-alquinos. Os resultados demonstraram que grupos protetores volumosos 

exerceram grande influência na regiosseletividade, uma vez que esses grupos 

protetores impedem o ataque nucleofílico do ânion telurolato ao carbono mais 

substituído (Oliveira et al., 2010) (Esquema 13). 

Esquema 13 - Proposta mecanística da adição do ânion telurolato a ligação tripla em hidroxi-alquinos 

protegidos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Observando o esquema 13 e a proposta mecanística para a reação de 

hidroteluração, pode-se compreender a importância dos grupos protetores na régio e 

estereosseletividade da reação. Os autores (Oliveira et al., 2010) também 

observaram que com o aumento da distância entre o grupo a hidroxila e a ligação 

tripla, o efeito observado diminui. 
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Na literatura já são descritas outras rotas para a preparação destes 

compostos. Um exemplo é o método desenvolvido por Comasseto e colaboradores, 

baseado na geração do ânion telurolato in situ a partir da adição de n-BuLi à uma 

suspensão de telúrio elementar em THF. A posterior adição do alquino apropriado 

em etanol seco seguido de refluxo levou aos teluretos vinilícos de interesse em 

rendimentos comparáveis à reação de hidroteluração convencional (COMASSETO, 

ZENI, FORMIGA, 2001) (Esquema 14).  

Esquema 14 - Preparação de teluretos vinílicos a partir da formação in situ do ânion telurolato a partir 

de Te elementar. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Diteluretos vinílicos podem ser obtidos a partir de Na2Te2, gerado in situ a 

partir de telúrio elementar em meio alcalino e hidrazina. A posterior adição de 

fenilacetileno em etanol levou a formação do bis-ditelureto correspondente de modo 

régio e estereosseletivo em bom rendimento (Amosova, Potapov, 2003) (Esquema 

15). 

Esquema 15 - Síntese de diteluretos vinilicos a partir de Te elementar em meio básico e hidrazina. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Comasseto e colaboradores prepararam diferentes teluretos vinilícos a partir 

da reação entre alquinos e aril-tricloretos de telúrio em benzeno sob refluxo. Neste 

trabalho os produtos foram obtidos em rendimentos que variaram de bons a 

excelentes e com excelente regiosseletividade (COMASSETO et al., 1991) 

(Esquema 16). 
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Esquema 16 - Síntese de teluretos vinílicos a partir de alquinos e aril-tricloretos de telúrio. 

  

Fonte: O Autor (2019). 

Braga e colaboradores, utilizaram reações baseadas na troca lítio/halogênio 

para promover a síntese de teluretos vinilícos em rendimentos que variaram de 

moderados a bons (BRAGA et al., 1997) (Esquema 17). 

Esquema 17 - Preparação de teluretos vinilicos a partir da troca Br/Li. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

A partir da utilização de alquinos e do reagente de Schwartz, Sung e 

colaboradores prepararam diferentes zirconocenos vinílicos, os quais após reação 

com reagentes eletrofílicos de telúrio, levaram a obtenção dos teluretos vinilícos de 

geometria E em bons rendimentos (SUNG, LEE, OH, 1995) (Esquema 18). 

Esquema 18 - Preparação de teluretos vinilicos a partir da reação de hidrozirconação. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Uma outra estratégia para a preparação de teluretos vinilícos é baseada na 

adição syn de tetracloreto de telúrio a alquinos terminais ou internos. Por exemplo, 

quando o fenilacetileno foi utilizado, o tricloreto correspondente foi obtido em bom 

rendimento (CAMPOS, PETRAGNANI, 1962) (Esquema 19). 

Esquema 19 - Síntese de teluretos vinilícos a partir do TeCl4. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

O composto preparado por Campos e Petragnani apresenta uma grande 

versatilidade, pois pode levar a obtenção de outros teluretos vinilícos. Por exemplo, 

a redução com NaBH4 seguido da captura com EtBr levou ao telureto vinílico 

correspondente em bom rendimento (CHIEFFI, MENEZES, COMASSETO, 1997) 

(Esquema 20). 

Esquema 20 – Preparação de teluretos vinílicos a partir da utilização da reação com TeCl4 seguido 

de redução/alquilação. 

 

 

Fonte: O Autor (2019).  

A formação in situ de Na2Te a partir da reação de Te0 com NaBH4 em meio 

básico foi proposta por Barros e colaboradores. A reação deste intermediário com 

alquinos terminais levou a formação de diferentes teluretos bis-vinilícos em 

rendimentos que variaram de moderados a bons (BARROS et al., 1989) (Esquema 

21). 
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Esquema 21 - Metodologia para preparação de teluretos vinilícos a partir de telúrio elementar e 

NaBH4. 

 

Fonte: Autor, 2019. 

Além dos teluretos vinilícos, os compostos de organoboro merecem destaque 

na química orgânica, uma vez que são excelentes blocos de construção na síntese 

de moléculas bioativas.  

1.3 REAGENTES DE ORGANOBORO: ASPECTOS GERAIS 

A busca por metodologias mais eficientes e que sejam ambientalmente 

amigáveis e de baixo custo constituem os alicerces da química orgânica moderna 

(FREITAS et al., 2014) tendo em vista que esses são alguns dos critérios da 

indústria química e farmacêutica (MENEGATTI, ALBERTO, FRAGA, 2001; ROCHA, 

FERREIRA, SANTOS, 2008).  

Nesse sentido, a química do elemento boro se torna bem atrativa. A literatura 

descreve diversas classes de compostos de boro, neste trabalho serão discutidos 

apenas os compostos de organoboro, em especial os ácidos e ésteres borônicos, os 

trifluoroboratos orgânicos, as boranas e as boroximas (FARFÁN-GARCIA et al., 

2016) (Figura 2).  

Figura 2 - Estruturas gerais para algumas classes de compostos de organoboro. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Os ácidos borônicos são compostos de grande importância, pois apresentam 

baixa toxicidade, são facilmente manipuláveis, podem ser armazenados e 

apresentam compatibilidade com alguns grupos funcionais (MATTESON, 2011). 

Porém, estes compostos podem levar a formação das boroximas, anidridos cíclicos 

formados a partir dos ácidos, esta formação torna difícil mensurar a quantidade de 

ácido borônico presente, fazendo com que geralmente seu uso seja em excesso 

durante as reações. Além disso já é reportada na literatura a dificuldade na 

purificação destes compostos (MOLANDER, 2007).  

 Os problemas decorrentes da utilização dos ácidos, podem ser resolvidos 

com a utilização dos ésteres borônicos, compostos que apresentam facilidade na 

sua purificação e não levam a formação das boroximas. Podendo assim controlar a 

estequiometria da reação (MOURA et al., 2017) 

Os organotrifluoroboratos de potássio são uma opção em detrimento ao uso 

dos ésteres e ácidos borônicos, estes compostos apresentam vantagens uma vez 

que são mais estáveis, o que permite seu armazenamento por um longo período 

(THADANI, 2002). Além disso, estes compostos levam a formação de subprodutos 

que são atóxicos e que são solúveis em água (MOURA et al., 2017). 

Por sua vez, as organoboranas são compostos muito instáveis, o que exige 

do seu manipulador muitos cuidados, além da necessidade geralmente de atmosfera 

inerte (ZWEIFEL, 2011). 

O desenvolvimento e interesse na química de boro teve um aumento 

significativo após o trabalho de Suzuki e Miyaura, onde através da reação entre um 

composto de organoboro arílico e um haleto arílico promovida por paládio foram 

obtidos diferentes produtos de acoplamento cruzado (MIYAURA, SUZUKI, 1995) 

(Esquema 22).  
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Esquema 22 - Reação de acoplamento cruzado de Suzuki e Miyaura. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

A descoberta desta metodologia foi um dos grandes avanços em química 

sintética e um marco de grande relevância científica do século passado (SOUZA, 

2015; MIYAURA, YANAGI, SUZUKI, 1981).  

Além de serem aplicados em química sintética possibilitando a formação de 

novas ligações C-C, os compostos de organoboro possuem aplicações em química 

medicinal (BURKE et al., 2015; HUI et al., 2007). Pode-se citar como exemplo o 

bortezomibe, um fármaco comercializado com o nome fantasia Velcade® (BURKE et 

al., 2015), que contém na sua estrutura uma unidade -B(OH)2 (Figura 3). Esse 

fármaco apresenta ação antineoplásica, atuando no combate ao mieloma múltiplo.  

Figura 3 - Fórmula estrutural do fármaco Velcade®. 

        

Fonte: O Autor (2019). 

Embora o bortezomibe seja o único composto de organoboro comercializado 

como fármaco, diversas pesquisas estão em andamento avaliando outras possíveis 

aplicações destes compostos como fungicida (BURKE et al., 2015), antimicrobiano 

(SANJOH et al., 2014), antibiótico e antitumoral (DAS et al., 2013; ROSSO, 

PLATTNER, 2014), antiviral (DAS et al., 2013) entre outras (ITO et al., 2011; 

SORIANO-URSÚA, DAS, TRUJILLO-FERRARA, 2014). Além das propriedades 

farmacológicas e biológicas, os compostos de organoboro tem sua importância 

associada a outros fatores como estarem presentes nas paredes celulares de 
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plantas (FARFÁN-GARCIA et al., 2016), serem importantes para a dieta humana e 

poderem ser utilizados como pró-fármacos (MOHAN, KANG, PARK, 2016; THIELE, 

ABBOUD, SLOAN, 2016). Um exemplo desta última aplicação é o aminoéster 

mostrado na Figura 4 que foi preparado visando a sua aplicação como agente 

quelante para íons Fe3+ (Figura 4). 

Figura 4 - Estruturas químicas de candidatos a pró-fármacos que atuam na complexação e 

eliminação de Fe3+ no organismo.  

 

Fonte: O Autor (2019.) 

Este trabalho teve como foco inicial desenvolver uma nova metodologia para 

síntese de ésteres borônicos, uma vez que são amplamente utilizados na síntese de 

moléculas bioativas e pela indústria farmacêutica (MOHAN, KANG, PARK, 2016).  

1.3.1 Ésteres borônicos 

Os ésteres borônicos, quando comparados a outros compostos de 

organoboro (como os ácidos borônicos e as boranas) apresentam diversas 

vantagens em química sintética:  

 São estáveis ao ar, podendo ser facilmente manipulados (MOURA et al., 

2017),  

 Apresentam maior reatividade que os organotrifluoroboratos de potássio e 

compatibilidade com diversos grupos funcionais (MOURA et al., 2017),  

 Não formam boroximas (MOHAN, KANG, PARK, 2016; CHURCHES, 

HOOPER, HUTTON, 2015).  
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Estas características fizeram com que a importância dos ésteres borônicos se 

tornasse crescente e esse fato pode ser confirmado a partir de um levantamento 

realizado no Web of Science utilizando como palavra-chave “boronic esters”, onde 

pode ser observado um crescimento constante e linear do número de artigos 

publicados e citações referentes ao tema (Figura 5).  

Figura 5 - Evolução no número de publicações (à esquerda) e de citações (à direita) envolvendo o 

termo “boronic esters” nos últimos anos. Dados obtidos na plataforma Web of Science, acessado em 

06/05/19. 

 

 

 

 

 

 

 

Fonte: Retirado da Plataforma WEB OF SCIENCE, 2019. 

Como citado, esse interesse pode ser explicado pela aplicabilidade desta 

classe de compostos em diferentes áreas como síntese orgânica (MOHAN, KANG, 

PARK, 2016; WANG et al., 2016), química farmacêutica (BAKER, TOMSHO, 

BENKOVIC, 2011), atividades biológicas (ZHANG et al., 2016) e química de 

materiais (ANZAI, 2016). Os ésteres borônicos foram utilizados na síntese do 

produto natural Tatanan A, que apresentou propriedade anti-hiperglicêmica (NOBLE, 

ROESNER, AGGARWAL, 2016). Os autores utilizaram em uma etapa chave da 

síntese um éster borônico (Esquema 23).  
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Esquema 23 - Metodologia para síntese do Tatanan A a partir de um éster borônico. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Os ésteres borônicos podem ser aplicados na síntese de polímeros e no 

desenvolvimento de sensores (ZHONG et al., 2015). Zhong e colaboradores 

sintetizaram um ácido borônico contendo pirrol em sua estrutura para aplicação no 

reconhecimento de dopamina, utilizando a técnica de impressão molecular de 

polímeros (MIP) para o desenvolvimento de um sensor eletroquímico (Esquema 24). 

Esquema 24 - Estrutura do monômero e do polímero sintetizado para o reconhecimento da 

dopamina. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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A literatura já relata a aplicação de ésteres borônicos em dispositivos 

fluorescentes (AMIN, ELFEKY, 2013; OOYAMA et al., 2015), e em um sensor 

químico ótico (KUR, PRZYBYT, MILLER, 2017). Um exemplo desta aplicação foi 

proposta por Ooyama e colaboradores (OOYAMA et al., 2015) que desenvolveram 

um sensor de transferência de elétrons fotoinduzida [Photoinduced Electron Transfer 

(PET)] para detecção de água (Esquema 25). 

Esquema 25 - Aplicação de ésteres borônicos como indicadores de fluorescência PET. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Chang e colaboradores desenvolveram sondas óticas seletivas para 

acompanhamento in vivo e in vitro da quantidade de H2O2 presente em células. O 

processo foi baseado na aplicação de um éster borônico, não fluorescente, que ao 

reagir com peróxido sofre uma oxidação levando a formação de um composto 

fluorescente (CHANG et al., 2004) (Esquema 26).  

Esquema 26 - Desenvolvimento de sondas fluorescente para detecção in vivo de H2O2. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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O peróxido de hidrogênio é uma das principais espécies reativas de oxigênio, 

estas espécies em organismos vivos podem levar a alterações das propriedades 

celulares, e estas alterações geram um quadro chamado de estresse oxidativo (DAS 

et al., 2013). Este estresse podem desencadear uma série de doenças.(REUTER et 

al., 2010; PETROS et al., 2005; LONG, EVANS, HALLIWELL, 1999)  

Sinteticamente os ésteres borônicos podem ser aplicados na formação de novas 

ligações C-C, C-N, C-O, C-X, entre outras (SCHMIDT et al., 2016). Algumas destas 

aplicações são mostradas abaixo (Esquema 27). 

Esquema 27 - Estratégias para a formação de diferentes ligações a partir de ésteres borônicos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Também já é conhecida a utilização de compostos contendo o grupo éster 

borônico em medicina (SANJOH et al., 2014). Como citado anteriormente, o 

bortezomibe, que é o princípio ativo do fármaco Velcade®, é comercialmente 

disponível e apresenta atividade farmacológica antineoplásica. Zhang e 

colaboradores (ZHANG et al., 2016) tendo em vista a utilização do princípio ativo 
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neste fármaco, estudaram a relação estrutura/atividade para diferentes análogos 

deste composto, e um dos alvos testados (Figura 6) demonstrou promissora 

atividade frente a diferentes linhagens de tumores in vitro. 

Figura 6 - Estrutura química do composto preparado por Zhang com atividade inibidora de diversas 

células tumorais, como por exemplo frente ao câncer de mama, de ovário, mieloma, etc. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Além de serem ativos frente a diversas linhagens tumorais, como citado 

acima, já existem relatos que apontam para esta classe de compostos como 

antifúngicos (HUI et al., 2007). Um exemplo, foi demonstrado por Hui e 

colaboradores, quando um dos compostos sintetizados pelo grupo exibiu uma ação 

semelhante ao Ciclopirox, um antifúngico comercial (Figura 7). 

Figura 6 - Fórmula estrutural do éster borônico potencial antifúngico e o fármaco padrão antifungicida 

utilizado comercialmente. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Em um outro exemplo da utilização de compostos de boro em química 

medicinal, Kupperman e colaboradores (KUPPERMAN et al., 2010) sintetizaram um 

análogo do bortezomibe para testes frente a linhagens tumorais, linfoma e mieloma 

múltiplo, o composto preparado apresentou atividade antitumoral semelhante ao 

fármaco padrão utilizado, o próprio bortezomibe (Figura 8). 
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Figura 7 - Estrutura do peptídeo análogo ao fármaco bortezomibe. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Jiang e colaboradores testaram a eficácia de compostos a base de boro no 

tratamento de câncer de mama. Os resultados demonstraram que as pró-drogas 

eram mais efetivas para teste realizados in vitro, que o próprio tamoxifeno, padrão 

utilizado em alguns tumores testados (JIANG et al., 2012) (Figura 9). 

Figura 8 - Estrutura das pró-drogas candidatas a novos fármacos e o tamoxifeno. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

A importância desta classe de compostos vai além da sua aplicação como 

pró-fármacos, suas atividades biológicas vêm sendo alvo de pesquisa (SANJOH et 

al., 2014). Os ésteres borônicos apresentam diversas atividades biológicas já 

descritas, como antiviral (LI et al., 2010), anti-HIV (RAMKUMAR et al., 2008), 

antibacteriana (BAILEY, COUSINS, SNOW,1980; DAS et al., 2013), anti-

tripanossômica (JACOBS et al., 2011), entre outras (PRIESTLEY et al., 2002) 

(Figura 10).  
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Figura 9 - Compostos derivados de boro que apresentam atividade biológica. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Um dos compostos mais importantes utilizados em química medicinal é a 

boromicina, um produto natural isolado de Streptomyces antibioticus e que 

apresenta atividade antibiótica frente a bactérias Gram positivas (HUTTER et al., 

1967; BAKER, TOMSHO, BENKOVIC, 2011). Estudos realizados por Kohno e 

colaboradores também indicaram atividade contra o vírus HIV para esta substância 

(KOHNO et al., 1996) (Figura 11). 

Figura 10 - Fórmula estrutural da boromicina. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Visto o exposto e devido à importância dos ésteres borônicos, sua 

disponibilidade comercial, estabilidade, reatividade, entre outros, é justificável o 

interesse na síntese desses compostos. 

1.3.2 Síntese de ésteres borônicos 

Um dos primeiros trabalhos envolvendo a síntese de ésteres borônicos foi 

descrito por Frankland e Duppa a partir da oxidação de uma borana (FRANKLAND, 

DUPPA, 1856; BRINDLEY, GERRARD, LAPPERT, 1955) (Esquema 28).  

Esquema 28 - Preparação do dietil etilboronato. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Algumas décadas depois Brindley e colaboradores, descreveram a 

preparação de ésteres borônicos alquílicos e arílicos a partir da reação entre 

reagentes organometálicos de Li ou Mg e boronatos (BRINDLEY, GERRARD, 

LAPPERT, 1955) (Esquema 29). 

Esquema 29 - Síntese de ésteres borônicos a partir de reagentes organometálicos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Outros métodos mais recentes de preparação de ésteres borônicos foram 

descritos. A grande maioria desses são baseados na utilização de ácidos borônicos 

como materiais de partida (WOOD et al., 2014; REIS et al., 2013), reações de 

hidroboração de alquenos e alquinos (LEE, McDONALD, HALL, 2011; TOUCHET et 

al., 2011), e reações de substituição (MIYAMURA et al., 2015). No entanto, a 

conversão de organotrifluoroboratos de potássio aos ésteres borônicos 

correspondentes ainda é uma área pouco explorada.  

Em 2004, Kim e Matteson obtiveram um éster borônico em excelente 

rendimento partindo do organotrifluoroborato de potássio correspondente após duas 
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etapas sintéticas empregando reagentes de silício (KIM, MATTESON, 2004) 

(Esquema 30). 

Esquema 30 - Síntese de ésteres borônicos a partir de um trifluoroborato de potássio empregando 

reagentes de silício. 

 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Yamamoto e colaboradores conseguiram sintetizar um éster borônico 

acetilênico utilizando como solvente acetona e um éter de silício a partir do 

organotrifluoroborato de potássio correspondente em bom rendimento após 24 horas 

(YAMAMOTO et al., 2006) (Esquema 31).  

Esquema 31 - Sínteses de ésteres borônicos utilizando TMSCl. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Posteriormente, Hohn propôs uma modificação nesta metodologia, a partir da 

utilização de Et3N como co-solvente da reação e conseguiu uma redução do tempo 

reacional de 24 h para 35 minutos (HOHN, PALECEK, PIETRUSZKA, 2008) 

(Esquema 32). 

Esquema 32 - Síntese do alquilboronato utilizado trietilamina como co-solvente. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Em 2015, Churches e colaboradores descreveram a utilização de K2CO3 e 

TMSCl para a preparação de ésteres borônicos a partir de organotrifluoroboratos de 

potássio (CHURCHES, HUTTON, HOOPER, 2015) (Esquema 33).  

Esquema 33 - Síntese de ésteres borônicos utilizando K2CO3 e TMSCl. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Molander e colaboradores realizaram a síntese de ésteres borônicos 

utilizando sílica para promover a reação. Os ésteres borônicos foram obtidos em 

rendimentos que variaram de bons a excelentes (MOLANDER et al., 2009) 

(Esquema 34).  

Esquema 34 - Síntese de ésteres borônicos empregando-se sílica. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

O complexo BF3Et2O também foi utilizado para a síntese de ésteres 

borônicos em rendimentos variáveis, dependendo do grupo funcional presente 

(NODA, BODE, 2014) (Esquema 35). 

Esquema 35 - Síntese de ésteres borônicos utilizando BF3Et2O. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Na química sintética uma classe de substâncias que durante a história 

demonstrou seu potencial catalítico foram as argilas, elas já foram utilizadas em 

diversas sínteses, como em reações de adição, reações de condensação, Diels-

Alder, entre outras (NAGENDRAPPA, 2011). 

1.4 ARGILAS 

Argilas são substâncias facilmente disponíveis e de baixo custo e a sua 

utilização na forma nativa ou modificada torna estes compostos muito versáteis para 

a aplicação como catalisadores em reações. Neste contexto, as argilas são 

nanopartículas com estruturas em camadas que possuem uma carga formal 

negativa, neutralizada por cátions como Na+, K+, Ca2+ entre outros, que ocupam o 

espaço intralamelar. A facilidade de modificação na estrutura das argilas baseia-se 

no fato desses agregados apresentarem cátions que podem ser facilmente 

substituídos por outros cátions ou moléculas. Essa versatilidade aliada a sua 

compatibilidade com diversos grupos funcionais, e o fato de serem ambientalmente 

amigáveis fez com que diversos métodos em síntese orgânica e na química de 

materiais fossem desenvolvidos empregando argilas como promotoras ou 

catalisadoras dos processos nos últimos anos (NAGENDRAPPA, 2011).  

Dentre as argilas, a montmorilonita K-10 destaca-se por ser um sólido que 

apresenta uma acidez moderada e uma área de superfície de 250 m2/g. 

Estruturalmente é um alumino-silicato disposto em camadas, com uma camada 

dioctaédrica entre duas camadas tetraédricas (Figura 12).  

Figura 11 - Estrutura da argila montmorilonita K-10. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Estas propriedades fizeram com que esta argila fosse aplicada em diferentes 

reações, como craqueamento de hidrocarbonetos (BRAIBANTE, BRAIBANTE, 

2014), alquilação de Friedel-Crafts (AN et al., 2010),63 síntese de quinoxalinas 

(JEGANATHAN, DHAKSHINAM, PITCHUANI,2014) obtenção de ácidos carboxílicos 

(BRAIBANTE, BRAIBANTE, 2014), β-enaminas (BRAIBANTE et al., 1995), entre 

outras (KUMAR, Dhakshinamoorthy, Pitchuman, 2014).  

A utilização de montmorilonitas para a remoção de íons fluoreto foi descrita 

inicialmente por Karthikeyan e colaboradores (Karthikeyan, 2005). Estudos 

posteriores indicaram que a remoção do íon fluoreto parece ocorrer tanto na 

superfície como no espaço interlamelar e que os grupos hidroxila presentes na 

superfície estariam envolvidos na adsorção (TOR, 2006).  

Esse fato chamou a atenção de nosso grupo de pesquisa uma que vez as 

montmorilonitas apresentam vantagens em relação a alguns dos catalisadores 

mostrados para a síntese de ésteres borônicos como: ser de fácil manipulação, não 

serem corrosivas, apresentarem baixo custo e capacidade de regeneração. Estas 

características poderiam ser utilizadas para a remoção dos átomos de flúor 

presentes em trifluoroboratos de potássio na presença de um diol apropriado para a 

formação de ésteres borônicos.  

Tendo em vista toda versatilidade da montmorilonita K-10, essa argila foi 

utilizada nessa seção do trabalho para promover a conversão de trifluoroboratos 

orgânicos de potássio aos seus respectivos ésteres borônicos. 
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2 OBJETIVOS 

2.1  OBJETIVO GERAL 

 Desenvolver um método eficiente para síntese de ésteres borônicos, 

sintetizar diferentes teluretos vinílicos e avaliar a atividade antimicrobiana dos 

teluretos sintetizados.  

2.1.1 Objetivos específicos: teluretos vinílicos 

 Sintetizar diferentes teluretos vinílicos alquílicos e arílicos; 

 Caracterizar os teluretos vinílicos sintetizados por RMN de 1H, 13C e 

125Te; 

 Avaliar a atividade fungicida dos teluretos vinílicos in vitro contra 

diferentes cepas de fungos patogênicos;  

 Avaliar a atividade antibacteriana dos teluretos vinílicos in vitro contra 

diferentes cepas de bactérias. 

2.1.2 Objetivos específicos: ésteres borônicos 

 Otimizar as condições reacionais para síntese de ésteres borônicos a 

partir de organotrifluoroborato de potássio; 

 Sintetizar uma série de ésteres borônicos a partir de 

organotrifluoroboratos de potássio arílicos e o pinacol; 

 Caracterizar os ésteres borônicos sintetizados por RMN 1H, 13C e 11B; 

 Testar a robustez da metodologia desenvolvida na síntese de ésteres 

borônicos empregando diferentes nucleófilos; 
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3 RESULTADOS E DISCUSSÃO 

3.1 SÍNTESE DOS TELURETOS VINILÍCOS 

O trabalho foi iniciado com a síntese do (BuTe)2 a partir da reação do telúrio 

elementar com n-BuLi. Dessa forma, o (BuTe)2 foi obtido com 85% de rendimento 

sem a necessidade de purificação adicional (Esquema 36).  

Esquema 36 - Síntese do ditelureto de dibutila.  

 

Fonte: O Autor (2019). 

A estrutura do composto 1 foi confirmada por meio da espectroscopia de 

ressonância magnética nuclear de telúrio 125 (RMN 125Te). Neste espectro constata-

se apenas um sinal em δ 115,5 o valor está de acordo com o descrito na literatura 

(Figura 13). 

Figura 12 - Espectro de RMN 125Te (126 MHz, CDCl3) do BuTeTeBu. 
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Fonte: O Autor (2019). 
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Em paralelo a síntese do (BuTe)2, foram selecionados vários alquinos 

contendo diferentes funcionalidades, conforme esboçado no quadro 1, a fim de 

submete-los a reação de hidroteluração.  

Quadro 1 - Estruturas dos alquinos selecionados. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

De acordo com o Quadro 1 fez-se necessário a síntese dos alquinos 2c, 2d e 

2e. Deste modo, o álcool propargílico 2a foi protegido com o grupo tetraidropiranílico 

(THP) levando ao composto 2c (Esquema 37) a partir do procedimento descrito por 

Oliveira e colaboradores (2010). O composto 2c foi obtido em bom rendimento e sua 

estrutura foi confirmada por meio da espectroscopia de RMN.  

Esquema 37: Reação de proteção do álcool propargílico 2a com THP. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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O composto 2d foi obtido a partir da reação de proteção do álcool propargílico 

2a com TBS-Cl empregando o procedimento descrito por Xu, Gramlich e Frauenrath 

(2006). Este éter de silício 2d foi obtido em bom rendimento após purificação por 

coluna cromatográfica (Esquema 38).  

Esquema 38 - Reação de proteção do álcool propargílico 2a com TBS. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

O composto 2e foi obtido a partir da reação de proteção do álcool 

homopropargílico 2b com TIPS-Cl empregando o procedimento descrito Oliveira e 

colaboradores (2011). O produto desejado 2e foi obtido com 75% de rendimento 

após purificação (Esquema 39). 

Esquema 39 - Reação de proteção do álcool 2b com TIPS. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Os compostos sintetizados 2c, 2d e 2e foram caracterizadas por RMN 1H e 

13C e espectrometria de massas. Por exemplo, no espectro de RMN 1H obtido para o 

composto 2e, pode-se observar os dois prótons metilênicos Hc, mais próximos ao 

átomo de oxigênio na forma de um tripleto em δ 3,74 com J = 6 Hz Hz e o próton 

presente na tripla ligação Ha também como um tripleto em δ 2,78 com J = 3 Hz Hz. 

Em δ 2,37 pode-se observar Hb como um dupleto de tripleto com J = 3 e 6 Hz. 

Finalmente, em δ 1,04 pode-se observar os 21 prótons referentes ao grupamento 

isopropila, confirmando assim a estrutura do composto desejado (Figura 14). 
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Figura 13 - Espectro de RMN 1H (300 MHz, CDCl3) do composto 2e. 
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Fonte: O Autor (2019). 

Uma vez sintetizado o (BuTe)2 e os alquinos 2c, 2d e 2e partiu-se para a 

preparação dos teluretos vinílicos correspondentes. A metodologia escolhida para 

preparação destes compostos consistiu no protocolo descrito por Barros et al. 

(1989), a qual se baseia na formação in situ do ânion telurolato a partir da redução 

do ditelureto de dibutila por NaBH4 em etanol.  

Deste modo, os alquinos 2a-e foram submetidos à reação de hidroteluração e 

levaram a formação dos teluretos vinilícos de interesse e seus regioisômeros 

(Esquema 40).  

Esquema 40 - Síntese dos teluretos vinilícos de interesse e seus regioisômeros. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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A proporção regioisomérica foi determinada a partir das análises de RMN 1H 

da mistura bruta, onde foi possível observar a formação do composto desejado 4b e 

seu regioisômero 5b. Pelo valor característico de acoplamento entre os prótons 

vinilícos (J = 9,6 Hz), pode-se evidenciar a formação do composto alvo e determinar 

a sua proporção na mistura reacional. Como mostrado na figura abaixo, o conjunto 

de sinais na região entre δ 6,88 e 6,45 ppm foram atribuídos aos hidrogênios vicinais 

do grupo vinil presente na estrutura do composto 4b, evidenciando assim a sua 

formação. Além disso é possível ver um conjunto de sinais entre δ 6,17 e 5,51 que 

foram atribuídos aos hidrogênios do regioisômero (5b) formado na reação, e a 

integração entre as áreas referente a esses dois sinais’ fornece a proporção formada 

entre o produto desejado e o seu regioisômero formado na mistura reacional (figura 

15). 

Figura 14 - Ampliação da região entre δ 6,88 e 5,51 correspondente aos sinais vinilicos dos teluretos 

vinilicos 4b e 5b. 
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Fonte: O Autor (2019). 
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Assim, foram determinadas todas as proporções regioisoméricas na reação 

de hidroteluração para obtenção dos teluretos vinílicos, os valores das proporções, 

bem como o tempo e o rendimento isolado encontram-se descritos na Tabela 1.  

Tabela 1 – Reação de hidroteluração dos compostos 2a-f. 

 

Entrada Produto 
Tempo 

(h) 
4:5a (%)b 

1 

 

1,5 57:43 81 

2 

 

3,5 77:23 87 

3 

 

2,5 90:10 70 

4 

 

2,5 59:41 79 

5 

 

2 84:16 84 

6 

 

2,5 80:20 80 

aProporção regioisomérica determinada através de RMN de 1H do produto bruto; bRendimento 

isolado. 

Fonte: O Autor (2019). 
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Analisando os resultados descritos na Tabela 1 foi possível observar que os 

resultados estão de acordo com os observados anteriormente por nosso grupo de 

pesquisa (Oliveira et al., 2010), uma vez que a presença de grupos volumosos 

(grupos protetores) levou a melhores regiosseletividades para a reação de 

hidroteluração. Por exemplo, quando os álcoois 4a e 4d, os quais não possuem 

grupos protetores, foram utilizados, os teluretos vinílicos Z correspondentes foram 

obtidos juntamente com o seu regioisômero em proporções de aproximadamente 1:1 

(Tabela 1, entradas 1 e 4). A tentativa de melhorar a regiosseletividade da reação 

utilizando o grupo THP também levou a misturas de regioisômeros (Tabela 1, 

entradas 2 e 6). As melhores regiosseletividades foram observadas quando alquinos 

contendo éteres de silício foram utilizados (Tabela 1, entradas 3 e 5). Esses 

resultados podem ser explicados devido ao volume dos grupos protetores vizinhos a 

ligação tripla, formando um ângulo de cone que direciona ao ataque preferencial ao 

carbono menos impedido levando a formação preferencial do telureto Z.  

Outros alquinos também foram submetidos à reação de hidroteluração. Por 

exemplo, a utilização do 2-metil-3-butin-1-ol levou ao composto 4g de maneira 

exclusiva, corroborando o fato anteriormente observado para os derivados sililados 

de que grupos volumosos próximos à ligação tripla levam à melhores 

regiosseletividades (Tabela 2, entrada 1). Quando o alquino contendo uma 

funcionalidade éster foi utilizado, o telureto vinílico Z também foi obtido como um 

único isômero (Tabela 2, entrada 2). Quando um diino foi submetido à reação de 

hidroteluração, somente o composto 4h foi observado (Tabela 2, entrada 3). 
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Tabela 2 - Reação de hidroteluração dos compostos 2f-h 

 

Entrada Produto 
Tempo 

(h) 
4:5a (%)b 

1 

 

2 100: 0 60 

2 

 

2 100:0 85 

3 

 

4 100:0 80 

aProporção regioisomérica determinada através de RMN de 1H do produto bruto; bRendimento 

isolado. 

Fonte: O Autor (2019). 

Finalmente, a reação de hidroteluração foi realizada para alquinos aromáticos 

contendo diferentes funcionalidades no anel. Os resultados encontram-se descritos 

na Tabela 3. 
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Tabela 3 - Reação de hidroteluração dos compostos 2i-l 

 

Entrada Produto 
Tempo 

(h) 
4:5a (%)b 

1 

 

3 100:0 80 

2 

 

2 100:0 90 

3 

 

5 100:0 75 

aProporção regioisomérica determinada através de RMN de 1H; bRendimento isolado. 

Fonte: O Autor (2019). 

De acordo com a Tabela 3, pode-se observar que a reação foi regioespecífica 

para todos os alquinos aromáticos utilizados, sendo isto justificado devido a efeitos 

eletrônicos.  

Todos os teluretos vinílicos obtidos foram caracterizados através de RMN 1H, 

13C e 125Te. A seguir serão descritos os dados de RMN observados para o telureto 

vinílico 4j. No espectro de RMN 1H pode-se observar a presença de dois dupletos 

em δ 7,3 e 7,01 referentes aos dois hidrogênios vinílicos Ha e Hb, respectivamente, 

com J = 10,8 Hz, característica da ligação dupla Z, confirmando assim a 

estereoquímica do produto formado. Em δ 6,45 pode ser observado um dupleto com 

J = 3 Hz referente a Hc e He, observa-se em δ 6,38 outro dupleto com J = 3 Hz 
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referente a Hd. Pode-se também observar a presença de um simpleto em δ 3,80 

referente as duas metoxilas presentes na porção aromática do composto e em 

campo alto a presença de todos os hidrogênios do grupamento butila, confirmando 

assim estrutura do composto desejado (Figura 16). 

Figura 15 – Espectro de RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 4j. 
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Fonte: O Autor (2019). 

 No espectro de RMN 13C podem ser observados os 11 sinais referentes ao 

composto proposto com destaque para os em δ 136,7 e 106,3 referentes aos 

carbonos vinílicos C1 e C2 respectivamente presentes na estrutura proposta (Figura 

17).  
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Figura 16 - Espectro de RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 4j. 
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Fonte: O Autor (2019). 

No espectro de RMN 125Te para 4j foi possível observar somente um sinal em 

δ 336,7 correspondente ao produto formado, confirmando a obtenção de um único 

isômero (Figura 18).  

Figura 17 - Espectro de RMN 125Te (126 MHz, CDCl3) do composto 4j. 
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Fonte: O Autor (2019). 
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Utilizando o procedimento de Barros e colaboradores (1989) foram 

sintetizados dois teluretos bis-vinílicos, a partir da reação de redução de telúrio 

elementar em etanol por NaBH4 seguido da adição do alquino apropriado sob 

refluxo. Os resultados encontram-se descritos no Esquema 41.  

Esquema 41 - Síntese dos demais teluretos vinilícos de interesse. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Em ambos os casos, os compostos desejados foram obtidos em excelentes 

rendimentos. Uma vez sintetizados e caracterizados 14 teluretos vinílicos 4a-n, os 

mesmos foram submetidos à avaliação antimicrobiana in vitro contra diferentes 

cepas de bactérias e fungos, uma vez que a literatura não descreve este tipo de 

atividade para essa classe de compostos.  

3.2 ATIVIDADES BIOLÓGICAS DOS TELURETOS VINILÍCOS 4a-n 

As análises antimicrobianas foram realizadas em colaboração com as 

doutorandas Gisele Barbosa e Fabiana Aquino sob a orientação do Prof. Clécio de 

Souza Ramos, no laboratório de Biotecnologia no Cenapesq-UFRPE. Os compostos 

4a-n foram submetidas aos ensaios antibacteriano e antifúngico.  

Com relação à avaliação antibacteriana e antifúngica, três cepas de bactérias 

e duas cepas de fungos foram testadas pela técnica de Concentração Inibitória 

Mínima (CIM). Os ensaios microbiológicos foram realizados em triplicatas, assim 

como os controles positivo e negativo. Para controle positivo  foi utilizado amoxicilina 
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para as bactérias e fluconazol para fungos. Em ambos os casos o controle negativo 

utilizado foi o etanol. 

3.2.1 Avaliação antibacteriana dos teluretos vinílicos 

Consciente que a segunda maior causa de mortes em todo o mundo são as 

doenças infecciosas (GUIMARÃES; MOMESSO; PUPO, 2010; LOUREIRO et al., 

2016), do aumento de infecções hospitalares causadas por patógenos multi-

resistentes (GUIMARÃES; MOMESSO; PUPO, 2010; TERRÍVEL et al., 2013), e da 

tendência de que a maioria dos antibióticos convencionais perca a sua eficácia 

clínica devido ao aumento da resistência microbiana (TERRÍVEL et al., 2013), este 

trabalho buscou avaliar a atividade antimicrobiana de teluretos vinílicos, uma vez 

que não existe relato deste estudo na literatura, após pesquisa na plataforma de 

busca de periódicos Web of ScienceTM (2019). 

Deste modo, inicialmente foi avaliado a atividade antibacteriana dos teluretos 

vinílicos 4a-n, a partir da determinação da CIM, uma vez que este valor apresenta 

elevada confiabilidade e permite conjecturar sobre a atividade desses compostos 

(ZORZI, 2013). A CIM dos 14 teluretos vinílicos 4a-n foi determinada frente às 

bactérias Staphylococcus aureus, Bacillus Subtilis e Escherichia coli, devido esses 

microrganismos apresentarem resistência ao uso dos antibióticos convercionais. Os 

resultados com os valores de CIM para os compostos 4a-n testados estão descritos 

na Tabela 4. 

Tabela 4 - Valores de CIM para os teluretos vinilícos frente as linhagens de bactérias. 

 

Composto 

Valores de CIM (µg/mL) 

 

 
Staphylococcus 

aureus 

Bacillus 
Subtilis 

Escherichia 
colli 

1 

 

- - - 

2 
 

19,5 <19,5 19,5 

3 
 

19,5 <19,5 19,5 
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4 

 

- - - 

5 

 

156,25 312,5 625 

6 

 

- - - 

7 

 

1250 625 156,25 

8 

 

78,12 156,25 19,5 

9 

 

7,81 <19,5 78,12 

10 

 

78,12 39 19,5 

11 

 

19,5 <19,5 19,5 

12 

 

7,81 <19,5 39 

13 

 

156,25 312,5 1250 

14 

 

1,95 519,5 39 

 
Amoxicilina 

 0,5 0,5 0,5 

(-) Não foi realizada a atividade biológica ou não apresentou atividade 

Fonte: O Autor (2019). 
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A partir dos dados exibidos na Tabela 4 pode-se afirmar que os compostos 

testados apresentaram potencial de inibição. Quando testados frente a cepas de 

bactérias Gram-positivas Sthaphylococcus aureus e Bacillus Subtilis, os compostos 

apresentaram menores valores de CIM, quando comparados com os testes frente à 

Escherichia colli, uma bactéria Gram-negativa. Alguns resultados expressos na 

Tabela 4, indicam que os compostos tendem a atuam seletivamente, por exemplo, o 

composto 4n apresentou um valor de CIM 266 vezes menor para Sthaphylococcus 

aureus quando compadado com Bacillus subtitis, em que ambas são bactérias 

Gram-positivas, enquanto que o composto 4j apresentou um valor de CIM 2 vezes 

menor para Bacillus subtitis quando compadado com Sthaphylococcus aureus. Tais 

resultados são extremamente relevantes, pois na microbiota humana algumas 

espécies de bactérias são necessárias. 

Todos os compostos testados foram ativos, no entanto os compostos 4i, 4l e 

4n apresentaram os menores valores de CIM para a bactéria Gram-positiva 

Sthaphylococcus aureus.  

Os compostos também se mostraram ativos e inibiram o crescimento da 

bactéria Gram-negativa Escherichia colli, porém, em concentrações superiores 

àquelas observadas para as bactérias Gram-positivas. Os compostos 4a, 4b, 4e, 4f 

e 4k exibiram concentrações inferiores a 19,5 µg/mL, demonstrando o potencial 

destes para a inibição de bactérias Gram-negativas. 

Estes resultados estimulam futuros estudos a fim de compreender o 

mecanismo de ação desta classe de compostos frente as diferentes bactérias 

patogênicas e avaliar outras atividades biológicas. 
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3.2.2 Testes de atividade antifungicida 

Motivados pelas CIMs obtidas na avaliação antibacteriana o estudo foi 

estendido para duas cepas de fungos patogênicos, sendo elas a Candida albicans e 

a Candida subtilis. Os resultados encontram-se descritos na Tabela 5. 

Tabela 5 - Valores de CIM dos teluretos vinilícos frente as linhagens de fungos 

 Composto 

Valores de CIM (µg/mL) 
 

Candida albicans Candida subtilis 

1 

 

-  
- 

2 
 

2500 19,5 

3 

 
156,25 19,5 

4 

 
- - 

5 

 

 
2500 

 
2500 

6 

 

 
- 

 
- 

7 

 
625 2500 

8 

 
312,5 625 
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9 

 

 
625 

 
78,12 

10 

 

 
1250 

 
1250 

11 

 

312,5 156,25 

12 

 

625 156,25 

13 

 
625 - 

14 

 
156,25 2500 

Fluconazol  
0,5 0,5 

 (-) Não foi realizada atividade ou não apresentou atividade. 

Fonte: O Autor (2019). 

A partir da análise das CIM observadas frente à Candida Albicans, pode-se 

observar que a série apresentou potencial de inibição ao desenvolvimento da 

espécie. Os resultados apontam que esta é uma classe que pode ter importância e 

relevância para o estudo de suas propriedades frente a essa linhagem de fungo.  

Outro dado relevante, é que não houve diferença significativa no que diz 

respeito a correlação entre a estrutura dos compostos com a inibição do crescimento 
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da espécie fúngica em questão. Teluretos vinílicos contendo cadeias aromáticas ou 

não resultaram em valores de CIM bem próximos, não apontando para uma 

tendência geral no que diz respeito a atividade fungicida para esta espécie de fungo.  

Diferentemente do observado para os testes frente a Candida Albicans, ficou 

claro que as estruturas dos compostos testados influenciaram quando o fungo é de 

origem filamentosa, neste caso a Candida Subitilis. Os resultados possibilitam uma 

melhor correlação entre as estruturas e as atividades. É possível observar que 

compostos contendo cadeia alquílicas apresentaram melhores valores de CIM 

(Tabela 5, entradas 5 e 6) com potencial inibitório dez vezes maior que os demais 

compostos testados.  

Os resultados sumarizados na Tabela 5 demonstram que os compostos 

apresentaram melhores atividades quando o fungo testado foi de origem filamentosa 

em comparação ao fungo de levedura. Comparativamente, os compostos 4b e 4c 

exibiram CIM com valores de 19,5 µg/mL (Tabela 5, entradas 2 e 3) enquanto para o 

fungo de levedura as concentrações foram, para estes, no mínimo dez vezes maior 

(Tabela 5, entradas 2 e 3). 

3.3 SÍNTESE DE ÉSTERES BORÔNICOS A PARTIR DE TRIFLUOROBORATOS 

DE POTÁSSIO 

Inicialmente este estudo consistiu na reação de hidrólise de 

organotrifluoroboratos de potássio aos respectivos ácidos borônicos empregando-se 

montmorilonita K-10 em meio aquoso (Esquema 42). Este trabalho foi executado em 

parceria com o aluno Cosme Silva Santos, e o estudo e otimização das condições 

reacionais, bem como os dados espectroscópicos estão detalhados em sua 

dissertação de mestrado (SANTOS, 2016).  

Esquema 42 - Hidrólise do feniltrifluoroborato de potássio.  

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Uma vez que neste trabalho os ácidos borônicos foram obtidos de maneira 

simples e eficiente utilizando a argila, foi idealizada a conversão direta dos 

organotrifluoroboratos de potássio aos respectivos ésteres borônicos (Esquema 43). 

Esquema 43 - Proposta de síntese de ésteres borônicos promovida pela montomorilonita K-10. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Deste modo, utilizando como substrato modelo o feniltrifluoroborato de 

potássio, 6a primeira tentativa foi realizada empregando a montmorilonita K-10 

(150% m/m), água deionizada (3 mL) e pinacol (1 eq) (Esquema 44). No entanto, 

através da análise por cromatografia em camada delgada, foi possível observar a 

formação de uma mistura de produtos. 

Esquema 44 - Resultado da primeira tentativa da síntese de ésteres borônicos utilizando 

montmorilonita K-10 como promotor. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

A mistura de produtos foi comprovada a partir da retirada de uma alíquota da 

reação que foi submetida a análise de RMN 11B, onde a partir da análise do espectro 

pôde-se constatar a presença de três compostos de boro (Figura 19).  
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Figura 18 - Espectro de RMN 11B (128 MHz, D2O) da mistura reacional.  

  

Fonte: O Autor (2019). 

É importante destacar que o deslocamento químico em RMN 11B varia de 

acordo com o solvente utilizado e foi possível constatar a presença do 

organotrifluoroborato de partida (δ 0,28), do ácido borônico ( 19) e o éster borônico 

( 32,5) correspondentes. Uma hipótese plausível, para este resultado, foi atribuída 

ao uso da água como solvente, uma vez que a água no meio reacional poderia agir 

como nucleófilo e competir a reação de esterificação. A fim de comprovar essa 

hipótese, foram realizados testes utilizando diferentes tipos de solventes. Todas as 

reações foram conduzidas utilizando-se 6a (0,16 mmol), solvente (3 mL), pinacol 

(0,14 mmol) e  montmorilonita K-10 (150% m/m). O tempo reacional foi fixado em 1 

hora. A taxa de conversão, para cada teste, foi obtida através da análise de RMN 11B 

e os resultados estão sumarizados na Tabela 6.   
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Tabela 6 - Taxa de conversão de 6a ao éster borônico correspondente 7a utilizando montmorilonita 

K-10 em diferentes solventes. 

 

Experimento Solvente Conversão (%)a 

1 DMF 25 

2 AcOEt 40 

3 Dioxano 52 

4 MeCN 62 

5 THF 80 

6 H2O 40 

aA conversão foi determinada através de RMN 11B 

Fonte: O Autor (2019). 

De acordo com a Tabela 6, é possível observar que o solvente menos 

apropriado para a reação foi o DMF (Tabela 6, linha 1). Uma possível explicação 

para este fato é que o DMF pode atuar como uma base de Lewis, complexando 

assim com a montmorilonita K-10, fazendo com que a reação ocorra mais 

lentamente. Quando o AcOEt foi utilizado, foi possível observar que a reação 

também não ocorreu de maneira satisfatória (Tabela 6, linha 2). Esse fato pode ser 

explicado devido à baixa solubilidade de 6a neste solvente.  

Quando a reação foi realizada utilizando THF, observou-se uma conversão de 

80%, (Tabela 6, linha 5). No entanto, a utilização de dioxano não levou a resultados 

satisfatórios, devido à baixa conversão observada e a grande quantidade do material 

de partida remanescente (Tabela 6, linha 3). Quando a acetonitrila foi utilizada como 

solvente, os resultados obtidos demonstram que a mesma poderia ser aplicada na 

preparação dos ésteres borônicos, porém devido a sua toxicidade e a melhor 

conversão obtida para o THF, a mesma não foi a escolhida como solvente para a 



66 

 

 

 

reação (Tabela 6, linha 4). Quando a água foi utilizada como solvente, observou-se a 

formação do composto alvo em 40%, fato que pode ser explicado pela competição 

entre a hidrólise e a esterificação, resultando assim em uma menor taxa conversão 

(Tabela 6, linha 6). Embora a reação realizada com THF tenha apresentado a 

melhor taxa de conversão, em todas as reações realizadas empregando-se este 

solvente foi observada a presença de material de partida remanescente na reação, 

após 3 horas (Figura 20).  

Figura 19 - Espectro de RMN 11B (128 MHz, D2O) da mistura reacional. 
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Fonte: O Autor (2019). 

Após determinar o melhor solvente para a reação, decidiu-se analisar o tempo 

reacional para a síntese de 7a, uma vez que a proposta inicial era desenvolver um 

método que não necessitasse de purificação adicional em coluna cromatográfica. 

Apesar dos esforços para que a reação fosse completada, foi possível observar 

presença do ácido borônico correspondente. Esse fato poderia ser explicado pela 

presença de água residual que poderia estar competindo com a reação de formação 

de 7a.  

Deste modo, optou-se pela adição de peneira molecular 4 Å ao sistema. A 

adição promoveu o deslocamento do equilíbrio levando ao consumo total dos 

reagentes, após 3 h, onde 7a foi obtido sem a necessidade de purificações 

adicionais (Esquema 45).  
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Esquema 45 - Otimização da síntese de 7a utilizando peneira molecular 4Å. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Existem diferentes tipos de peneiras moleculares, que por sua vez, 

apresentam diferentes tamanhos da cavidade, podendo assim serem empregadas 

para a captura de diferentes substâncias, fazendo um filtro por tamanhos das 

partículas. A peneira molecular de 4Å é utilizada como agente secante, pois 

apresenta um diâmetro capaz de capturar as moléculas de água, que apresentam 

diâmetro aproximado de 2,8 Å, o que faz com que o uso dessa possa tenha 

corroborado para que a reação ocorresse de forma completa.  

Uma vez otimizada as condições reacionais para a síntese 7a, o método foi 

estendido para outros trifluoroboratos de potássio arílicos contendo diferentes 

funcionalidades. Os resultados estão sumarizados na Tabela 7. 

Tabela 7 - Síntese de ésteres borônicos a partir de trifluoroboratos de potássio arílicos. 

 

 Produtos Tempo (h) 
Rendimento 

(%)a 

1 

 

3 97 

2 

 

3,5 70 
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3 

 

5 65 

4 

 

4,5 75 

5 

 

5 92 

6 

 

3 90 

7 

 

6 92 

8 

 

5 65 

9 

 

4 65 

10 

 

2 70 
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11 

 

3 60 

12 

 

5 70 

a Rendimento do produto isolado 

Fonte: O Autor (2019). 

De acordo com a Tabela 7, pode-se observar que grupos em posição orto 

tendem a aumentar o tempo reacional, possivelmente devido ao maior impedimento 

estérico para que ocorra o ataque nucleofílico, nesse caso do pinacol ao eletrófilo, 

que neste caso é o átomo de boro. Como exemplo, pode-se citar os compostos 7g e 

7h que foram obtidos após 6 e 5 h de reação, respectivamente, demonstrando a 

dependência do padrão de substituição no anel aromático (Tabela 7, linhas 7 e 8).  

A presença de grupos doadores ou retiradores de elétrons interferiu de 

maneira significativa apenas no tempo reacional, e não no rendimento da reação. 

Como exemplo, pode-se citar a obtenção dos compostos 7b e 7j, os quais possuem, 

respectivamente, um grupo doador e retirador de elétrons (Tabela 7, linhas 2 e 10). 

Embora tenham sido obtidos em rendimentos iguais a reação para a formação de 7j 

ocorreu mais rapidamente.  

Lloyd e Lenox descreveram que a hidrólise de organotrifluoroboratos de 

potássio seria governada por efeitos do substituinte e que grupos doadores de 

elétrons favoreceriam a reação de hidrólise. Os autores justificaram que a perda de 

átomos de flúor levaria a formação de uma  difluoroborana, intermediário reacional 

que possui um orbital p vazio no átomo de boro, e que seria estabilizada por grupos 

doadores de elétrons e desestabilizada por grupos retiradores de elétrons (LLOYD, 

LENOX, 2012) (Esquema 46). 
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Esquema 46 - Formação de uma difluoroborana como intermediário na hidrólise de trifluoroboratos 

de potássio arílicos. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Estes fatos, levantaram a algumas hipóteses a respeito do mecanismo da 

reação. Uma das propostas seria baseada na interação inicial entre os átomos de 

flúor do organotrifluoroborato de potássio e os átomos de silício presentes na 

montmorillonita K-10 (Figura 21).  

Figura 20 - Um possível início do mecanismo reacional da esterificação usando montmorinolita K-10. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Nesse caso, a interação entre o átomo de flúor e o de silício favoreceria a 

quebra da ligação B-F, levando à formação da difluoroborana, o que estaria de 

acordo com o trabalho de Perrin e seria favorecida pela presença de grupos 

doadores de elétrons no anel aromático. Uma vez que o boro possui um orbital p 

vazio, ligado à átomos de flúor, o mesmo sofreria hidrólise ao ácido borônico 

correspondente. O posterior ataque nucleofílico do pinacol levaria à formação do 
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éster borônico correspondente e este ataque nucleofílico seria favorecido pela 

presença de grupos retiradores de elétrons no anel aromático levando ao produto de 

esterificação (Esquema 47). O que estaria de acordo com os resultados obtidos, 

uma vez que os ésteres foram obtidos em menor tempo quando grupos retiradores 

de elétrons foram utilizados. 

Esquema 47 - Proposta mecanística para a formação do éster borônico a partir de 6a. 

 

Fonte: O Autor (2019). 

Uma vez que a metodologia se mostrou eficaz para síntese de diversos 

ésteres borônicos arílicos, decidiu-se verificar se a mesma seria eficiente para outros 

sistemas. Desse modo, foi utilizado o organotrifluoroborato alquílico 6m e o éster 

borônico correspondente 7m foi isolado em um rendimento de 82% após 5h 

(Esquema 48). 

Esquema 48 - Síntese do éster borônico alifático 7m a partir do sal de boro 6m empregando a 

metodologia desenvolvida neste trabalho. 

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Todos os compostos foram caracterizados por RMN 1H, 13C e 11B. Como 

exemplo de caracterização, será feita a descrição dos espectros de RMN obtidos 

para o composto 7a. No espectro de RMN 1H pode ser observado um dupleto em  

7,81 com J = 8 Hz referente aos dois prótons arílicos H1, que por estarem mais 

próximos aos átomos de oxigênio sofrem maior efeito de desblindagem. O sinal em  

7,46 na forma de um tripleto com J = 8 Hz corresponde a H3. O sinal referente a H2, 

aparece na forma de um tripleto em  7,37 com J = 8 Hz. Em  1,35 pode ser 

observado um simpleto referente aos prótons metílicos (Figura 22).  

Figura 21 - Espectro de RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7a. 
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Fonte: O Autor (2019). 

No espectro de RMN 13C foi possível observar os sinais de 5 carbonos. 

Devido a um dos carbonos aromáticos estar ligado diretamente ao átomo de boro, o 

efeito quadrupolar exercido pelo átomo de boro sobre o núcleo de carbono não 

permite o aparecimento deste.  Em   24,8 foi possível observar o carbono metílico, 

e em  83,7 o carbono ligado diretamente ao oxigênio. Entre  127.6 e 134,7 foi 

possível observar a presença três carbonos aromáticos (Figura 23). 
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Figura 22 - Espectro de RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7a. 
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Fonte: O Autor (2019). 

A partir da análise de RMN 11B de 7a, foi observado apenas um sinal largo em 

 31 (Figura 24). Esse sinal evidencia o total consumo do material de partida 6a. Os 

dados de RMN 11B para o composto obtido estão de acordo com a literatura 

(ZHANG, JIÃO, 2017).  
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Figura 23 - Espectro de RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7a. 
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Fonte: O Autor (2019). 

A eficácia do método proposto abriu caminho para que tentativas de síntese 

de outros ésteres borônicos fossem executadas. Assim, outros nucleófilos também 

foram utilizados na tentativa de esterificação de 6a utilizando a metodologia 

desenvolvida. Quando o etilenoglicol e o catecol foram utilizados, empregando-se as 

mesmas condições reacionais, os produtos desejados 7n e 7o foram obtidos em 

bons rendimentos (Esquema 49).  

Esquema 49 - Síntese de ésteres borônicos.  

 

Fonte: O Autor (2019). 
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Os produtos tiveram as suas estruturas confirmadas através da análise de 

RMN 11B (Figura 25).  

Figura 24 - Espectro de RMN 11B (128 MHz, CDCl3) (a) para o composto 7n e (b) para o composto 

7o. 
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(b) 

Fonte: O Autor (2019). 

Mediante os fatores expostos, e todos os resultados obtidos, a metodologia 

desenvolvida mostrou-se eficaz e robusta para síntese de diversos ésteres 

borônicos a partir de organotrifluoroboratos de potássio.  

 



76 

 

 

 

4 CONSIDERAÇÕES FINAIS 

4.1 CONSIDERAÇÕES FINAIS: TELURETOS VINILICOS 

 Foram obtidos 14 teluretos vinilícos em rendimentos que variaram de bons a 

excelentes (60-91%); 

 Todos os compostos preparados foram caracterizados por RMN 1H, 13C e 

125Te; 

 Foram realizados testes das atividades antimicrobiana dos teluretos vinilícos, 

o que demonstrou que esta classe de compostos apresentam um interessante 

potencial inibitório frente à diferentes linhagens de bactérias e fungos; 

4.2 CONSIDERAÇÕES FINAIS: ÉSTERES BORÔNICOS 

 O método desenvolvido para síntese dos ésteres borônicos se mostrou 

versátil, abrangente e de fácil execução, não sendo necessário uso de 

atmosfera inerte; 

 A metodologia utilizou condições brandas e foi realizada à temperatura 

ambiente sob agitação sem a necessidade de utilizar solvente seco; 

 A montmorinolita K-10 atuou promovendo a síntese de diversos ésteres 

borônicos e alguns dos produtos foram obtidos em pureza satisfatória, não 

necessitando assim de purificação adicional; 

 Os ésteres borônicos foram sintetizados em rendimentos que variaram de 

bons a excelente (60 a 97%); 

 Todos os compostos foram caracterizados por RMN 1H, 13C e 11B. 
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5 METODOLOGIA 

5.1 MATERIAIS 

Os reagentes e solventes utilizados foram obtidos comercialmente das 

empresas Sigma Aldrich, Merck, Cinética, Dinâmica, NeoQuímica e Vetec. Os 

solventes utilizados foram destilados de acordo com o descrito pela literatura 

(AMAREGO, 1986).  

As reações foram monitoradas por CCD onde foram utilizadas placas de sílica 

contendo indicador de fluorescência F254 da marca Maycherey/Nagel. Como 

reveladores foram utilizados luz ultravioleta 254 nm, vapores de iodo e solução 

etanólica de vanilia à 6%.  

As purificações dos compostos obtidos foram realizadas através de 

cromatografia em coluna de sílica. Foi utilizada sílica-gel 60 (Merck, 70-230 mesh) 

como fase estacionária e misturas hexano:AcOEt como fase móvel em diferentes 

proporções (STILL, KAHN, MITRA, 1978). 

5.2 INSTRUMENTOS UTILIZADOS 

Os espectros de RMN 1H (400 MHz), 13C (100 MHz), 11B (128 MHz) e 125Te 

(126 MHz) foram obtidos em CDCl3 ou D2O. Os deslocamentos químicos estão 

descritos como delta (δ) em unidades de parte por milhão (ppm) em relação ao 

solvente residual utilizado. Os espectros de RMN 11B foram obtidos utilizando o 

BF3Et2O como padrão externo (δ 0). Os espectros de RMN 125Te (126 MHz) foram 

obtidos utilizando o ditelureto de difenila (δ 442,0) como padrão externo.  As 

constantes de acoplamento (J) são descritas sempre em Hertz (Hz).  

5.3 SÍNTESE DO DITELURETO DE DIBUTILA 

Em um balão contendo uma suspensão de Te0 (50 mmol, 6,45 g) 

[previamente seco em estufa por 12 horas à 130°C] em THF (300 mL) sob atmosfera 

de argônio e resfriado à 0oC  foi adicionado n-BuLi (60 mmol, 37,5 mL de uma 

solução 1,6 M em hexano). A mistura mantida sob agitação durante 12 h  e foi 

interrompida pela adição lenta de uma solução saturada de NH4Cl (20 mL). A reação 

foi extraída com AcOEt (50 mL) e lavada com solução saturada de NaCl (20 mL). A 
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fase orgânica foi separada e então seca sob MgSO4 anidro e filtrada. Os solventes 

foram removidos sob pressão reduzida para levar a um líquido avermelhado que foi 

utilizado sem purificação. Obtido 17 g (90%). RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 3,13 (t, 

4H, 2xCH2, J = 16 Hz); 1,74 (q, 4 H, 2x CH2, J = 8 Hz); 1,43 (sex, 4H, 2xCH2, J = 8 

Hz); 0,94 (t, 6H, 2xCH2, J = 8 Hz); RMN 13C (100 MHz, CDCl3) δ 35,7; 24,5; 13,3; 

4,2; RMN 125Te (126 MHz, CDCl3) δ 115,5. 

5.4 SÍNTESE DOS TELURETOS VINÍLICOS 

Em balão de duas bocas equipado com um condensador de refluxo e sob 

atmosfera de argônio contendo uma solução de BuTeTeBu (0,449 g, 1,2 mmol)  em 

EtOH absoluto (20 mL) foi adicionado NaBH4 (0,1135 g, 3 mmol) em pequenas 

porções até mudança de coloração. Em seguida adicionou-se o alquino apropriado 

2a-k (2 mmol) e a mistura reacional foi aquecida sob refluxo. A reação foi 

monitorada por CCD e foi interrompida pela adição lenta de uma solução saturada 

de NH4Cl (20 mL). A reação foi extraída com AcOEt (50 mL) e lavada com solução 

saturada de NaCl (20 mL). A fase orgânica foi separada e então seca sob MgSO4 

anidro e filtrada. Os solventes foram removidos sob pressão reduzida e o resíduo foi 

purificado em coluna cromatográfica de gel de sílica utilizando como solvente de 

arraste éter de petróleo ou heptano. 

(4a) (Z)-3-(butiltelanil)prop-2-em-1-ol: Óleo amarelo, obtido 0,39 

g (81%),1,5 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 6,72 (dt, 1H, J = 9,6 

e 1,2 Hz); 6,36 (dt, 1H, J = 9,6 e 5,4 Hz); 4,06 (dd, 2H, J = 5,4 e 

1,2 Hz); 2,18 (sl, 1H); 2,59 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,71 (qui, 2H, J = 

7,6 Hz); 1,33 (sex, 2H, J = 7,6 Hz); 0,89 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 

13C (100 MHz, CDCl3): δ 137,2; 104,2; 65,5; 33,8; 24,7; 13,2; 7,0. 

RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 277,6. 

 

 

 



79 

 

 

 

(4b) (Z)-2-((3-(butiltelanil)oxi)tetrahidro-2H-pirano: Óleo amarelo, 

obtido 0,57 g (87%), 3,5 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 6,87 

(dt, 1H, J = 9,6 e 5,2 Hz); 6,45 (dt, 1H,  J = 9,6 e 1,2 Hz); 4,67 (t, 

1H, J = 3,6 Hz); 4,27 (ddd, 1H, J = 5,2, 3,6 e 1,2 Hz); 4,01 (ddd, 

1H, J = 5,2, 3,6 e 1,2 Hz); 3.91 (m, 1H); 3,56 (m, 1H); 2,66 (t, 2H, 

J = 7,6 Hz); 1,81 (q, 2H, J = 7,6 Hz); 1,74 (m, 6H); 1,44 (sex, 2H, 

J = 7,6 Hz); 0,94 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): 

δ 137,4; 108,4; 100,7; 71,2; 64,6; 36,7; 33,1; 28,0; 27,6; 21,9; 

16,0; 9,7. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 290,9. 

(4c) (Z)-tert-butil((3-(butiltelanil)alil)oxi)dimetilsilano: Óleo 

amarelo, obtido  0,5 g (70%), 2,5 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): 

δ 6,73 (dd, 1H, J = 10,4 e 6,8 Hz); 6,39 (dt, 1H, J = 10,4 e 5,2 

Hz); 4,19 (dd, 2H, J = 6,8 e 5,2 Hz); 2,64 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,81 

(qui, 2H, J = 7,6 Hz); 1,44 (sex, 2H, J = 7,6 Hz); 0,82 (s, 18H). 

RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 138,0; 102,9; 65,9; 34,4; 26,4; 

25,3; 13,7; 7,5; -4,8. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 279,7. 

(4d) (Z)-4(butiltelanil)but-3-en1-ol: Óleo amarelo, obtido 0,41 g 

(79%), 2,5 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 6,75 (dt, 1H, J = 9,6 

e 5,2 Hz); 6,35 (dt, 1H, J = 9,6 e 1,6 Hz); 3,60 (dt, 2H, J = 7,6 e 

1,6 Hz); 2,10 (dt, 2H, J = 7,6 e 5,2 Hz); 2,38 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 

1,77 (qui, 2H, J = 7,6 Hz); 1,35 (sex, 2H, J = 7,6 Hz); 0,88 (t, 3H, 

J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 131,6; 109,2; 62,5; 

33,6; 33,0; 25,4; 22,9; 11,9. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 

274,6. 
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(4e) (Z)-((4-(butiltelanil)but-3-en-1-il)oxi)triisopropilsilano: Óleo 

amarelo, obtido 0,69 g (84%), 2 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): 

δ 6,67 (dt, 1H, J = 10 e 5,2 Hz); 6,27 (dd, 1 H, J = 10 e 1,6 Hz); 

3,84 (dd, 2H, J = 7,4 e 5,2 Hz); 2,80 (dd, 2H, J = 7,4 e 1,6 Hz); 

2,75 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,87 (qui, 2H, J = 7,6 Hz); 1,46 (sex, 

2H, J = 7,6 Hz); 1,07 (d, 21 H, J = 4,8 Hz); 0,95 (t, 3H, J = 7,6 

Hz). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 111,8; 71,9; 65,2; 36,2; 

28,0; 27,3; 20,6; 16,0; 11,5. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 

262,1. 

(4f) (Z)-2-((4-(butiltelanil)but-3-en-1-il)oxi)tetrahidro-2H-pirano. 

Óleo amarelo, obtido 0,54 g (80%), 2,5 h. RMN 1H (400 MHz, 

CDCl3): δ 6,92 (dt, 1H, J = 10,8 e 1,6 Hz); 6,50 (m, 1H), 4,70 

(dt, 2H, J = 5,4 e 1,6 Hz); 4,32 (dd, 2H, J = 5,4 e 1,6 Hz); 4,00 

(m, 2H); 2,66 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,80 (m, 10H); 1,45 (sex, 2H, J 

= 7,6 Hz); 0,92 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): 

δ 130,5; 108,4; 106,7; 69,4; 62,3; 33,2; 31,1; 27,5; 26,2; 21,9; 

20,3; 15,4; 9,7. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 271,6. 

(4g) (Z)-4-(butiltelanil)-2-metilbut-3-en-2-ol: Óleo amarelo, 

obtido  0,32 g (60%), 2 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 6,53 (d, 

1H, J = 10,4 Hz); 6,39 (d, 1H, J = 10,4 Hz); 2,51 (t, 2H, J = 7,6 

Hz); 1,81 (qui, 2H, J = 7,6 Hz); 1,43 (sex, 2H, J = 7,6 Hz); 1,32 

(s, 3 H); 0,95 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 

142,1; 118,1; 110,4; 34,0; 29,2; 25,1; 13,4; 7,70. RMN 125Te 

(126 MHz, CDCl3): δ 279,7. 

 (4h) (Z)-3-(butiltelanil)acrilato de etila: Óleo amarelo, obtido 

0,48 g (85%), 2 h.  RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 8,44 (d, 1H, J 

= 9,6 Hz); 6,92 (d, 1H, J = 9,6 Hz); 4,27 (q, 2H, J = 7,2 Hz); 

2,60 (t, 3H, J = 7,2 Hz); 1,85 (qui, 2H, J = 7,2 Hz); 1,46 (sex, 

2H, J = 7,2 Hz); 1,32 (t, 3H, J = 7,2 H); 0,95 (t, 3H, J = 7,2 Hz). 

RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 171,2; 138,9; 125,9; 63,3; 36,6; 

27,6; 17,0; 16,1; 12,0. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 518,2. 
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(4i) (Z)-butil(1,4-difenilbutil-1-en-3-in-1-il)telano: Sólido 

amarelo, obtido 0,62 g (80%), 4 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): 

δ 7,54 (m, 2H); 7,43 (m, 2H); 7,37 (m, 6H); 6,35 (s, 1H); 2,51 

(t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,62 (qui, 2H, J = 7,6 Hz), 1,25 (sex, 2H, J 

= 7,6 Hz); 0,77 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 MHz, 

CDCl3): δ 142,1; 137,1; 131,3; 128,3; 128,3; 128,2; 128,0; 

123,5; 116,2; 96,5; 90,3; 33,8; 24,9; 13,2; 8,9. RMN 125Te (126 

MHz, CDCl3): δ 466,4.  

(4j) (Z)–butil(3,5-dimetóxiestiril) telano: Óleo amarelo, Obtido  

0,56 g (80%), 3 h.  RMN 1H (400 MHz, CDCl3) δ 7,33 (d, 1H, J = 

10,8 Hz); 7,01 (d, 1H, J = 10,8 Hz); 6,45 (s, 2H); 6,38 (s, 1H); 

3,80 (s, 6H); 2,75 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,86 (qui, 2H, J = 7,6 Hz); 

1,46 (sex, 2H, J = 7,6 Hz); 0,95 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 

MHz, CDCl3) δ 160,7; 141,0; 136,7; 106,3; 105,3; 100,0; 55,4; 

33,9; 24,9; 13,4; 9,1. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 336,7. 

(4k) (Z)–butil(estiril) telano: Óleo amarelo, Obtido 0,52 g (90%), 2 

h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,41 (m, 3H); 7,29 (m, 3H); 7,01 

(d, 1H, J = 10,8 Hz); 2,76 (t, 2H, J = 7,2 Hz); 1,86 (qui, 2H, J = 

7,2 Hz); 1,47 (sex, 2H, J = 7,2 Hz); 0,95 (t, 3H, J = 7,2 Hz). RMN 

13C (100 MHz, CDCl3): δ 139,0; 136,8; 131,7; 128,3; 127,5; 

105,1; 33,9; 24,9; 13,4; 9,0. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 

330,4. 

(4l) (Z)-3-(2-(butiltenalil)vinil)anilina: Sólido amarelo, obtido 0,46 

g (75%), 5 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,30 (d, 1H, J = 10,4 

Hz); 7,15 (t, 1H, J = 7,6 Hz); 6,93 (d, 1H, J = 10,4 Hz); 6,69 (d, 

1H, J = 7,6 Hz); 6,58 (s, 1H); 6,57 (d, 1H, J = 7,6 Hz); 3,66 (s, 

2H, NH2); 2,72 (t, 2H, J = 7,6 Hz); 1,84 (qui, 2H, J = 7,6 Hz);  

1,45 (sex, 2H, J = 7,6 Hz); 0,94 (t, 3H, J = 7,6 Hz). RMN 13C (100 

MHz, CDCl3): δ 146,5; 140,1; 137,0; 129,3; 118,0; 114,3; 114,0; 

105,2; 34,0; 25,0; 13,5; 9,0. RMN 125Te (126 MHz, CDCl3): δ 

331,4. 
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5.4.1 Síntese dos bis-teluretos vinilícos  

NaBH4 (0,32 g, 9 mmol) foi adicionado em pequenas porções a uma 

suspensão de telúrio elementar (0,38 g, 3 mmol) em etanol absoluto (15 mL) sob 

agitação magnética e atmosfera de argônio. A mistura foi aquecida, ao mesmo 

tempo em que uma solução de hidróxido de sódio (0,32 g, 8 mmol) em água (15 mL) 

e THF (5 mL) eram adicionados. A mistura foi refluxada até que todo o telúrio havia 

sido consumido, dando lugar a uma intensa coloração violeta. O aquecimento foi 

então removido e o alquino apropriado (7,8 mmol) foi adicionado. Após cerca de 30 

minutos a mistura tornou-se amarelada. A mistura foi refluxada e a reação 

monitorada por CCD. Ao final da reação, a mistura foi resfriada à temperatura 

ambiente, diluída com AcOEt (50 mL) e a fase orgânica foi separada. A fase 

orgânica foi lavada com solução saturada de NaCl (3x30 mL), secada sobre MgSO4 

e filtrada. O solvente foi removido a vácuo e o resíduo foi purificado por cristalização 

de etanol absoluto.  

(4m) Ácido-(2Z,2’Z)-3,3-telurodiacrilico: Sólido amarelo, obtido 

1,92 g (91%), 3 h. RMN 1H (400 MHz, DMSO-d6): δ 8,90 (d, 

2H, J = 10 Hz); 7,00 (d, 2H, J = 10 Hz). RMN 13C (100 MHz, 

DMSO-d6): δ 172,5; 146,1; 126,7. RMN 125Te (126 MHz, 

DMSO-d6): δ 714,8. 

(4n) di((Z)-estiril)telano Sólido amarelo, obtido 2,33 g (89%), 

1,5 h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,37 (d, 2H, J = 10,8 Hz); 

7,29 (m, 4H); 7,18 (m, 6H); 6,92 (d, 2H, J = 10,8 Hz). RMN 13C 

(100 MHz, CDCl3): δ 133,8; 124,9; 123,8; 105,3. RMN 125Te 

(126 MHz, CDCl3): δ 413,9. 
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5.5 ATIVIDADE BIOLÓGICA 

Os testes de atividades antimicrobiana foram desenvolvidos na UFRPE em 

parceria com as alunas Giselle Bezerra e Fabiana Aquino, orientandas do professor 

Dr. Clécio de Souza Ramos. 

5.5.1 Cultivo dos microorganismos 

Para avaliação quantitativa do potencial antimicrobiano dos compostos 

teluretos vinílicos foram utilizados 5 (cinco) microrganismos provenientes da Coleção 

de Microrganismos do Departamento de Antibióticos da Universidade Federal de 

Pernambuco. A atividade antimicrobiana foi realizada frente às bactérias gram-

positivas Staphilococcus aureus (UFPEDA 02) e Bacillus Subtilis, a bactéria gram-

negativa Escherichia coli (UFPEDA 224) e os fungos leveduriformes Candida 

albicans (UFPEDA 1007) e Candida utilis (UFPEDA 1009). A suspensão dos 

microrganismos foi padronizada pela turvação equivalente ao tubo 0,5 da escala de 

McFarland em água destilada, correspondente a uma concentração de 

aproximadamente 108 UFC/mL para bactérias e 107 UFC/mL para fungos (CLSI, 

2008; CLSI, 2010). 

5.5.2 Determinação da Concentração Mínima Inibitória (CMI) 

O teste de CMI foi realizado através da técnica de microdiluição, em 

multiplacas com 96 poços (CLSI, 2008; CLSI, 2010) com concentrações que 

variaram de 2500 a 19,5 µL. Os meios de cultura empregados foram o Ágar 

Sabourand (para os fungos) e Ágar Muelle-Hinton (para as bactérias). O 

Metronidazol (2,5 μg/mL) e Fluconazol (2,5 μg/mL) foram usados como controle 

positivo, enquanto, o álcool etílico como controle negativo.  

Inicialmente, as amostras foram pesadas analiticamente (0,020g) e 

solubilizadas em 1mL de etanol (solução estoque). Em seguida, foi distribuído nos 

poços da solução teste (Linha A, colunas 6, 7, 8 e 10, 11, 12) 175 o meio de cultura 

líquido e adicionados 25 µL das amostras, totalizando nesta primeira linha 200 µL. 

Nas demais linhas das amostras (B, C, D, E, F, G e H, Colunas 6, 7, 8 e 10, 11, 12), 

foram adicionados apenas 100µL de meio. Posteriormente, foi realizado o processo 



84 

 

 

 

de microdiluição seriada, da primeira linha das amostras descendo pelas colunas 

dos poços sucessivamente até a última, onde foi retirado 100μL no total da diluição.  

Concluída a microdiluição, 10μL dos inóculos microbianos padronizados 

foram adicionados nas colunas das amostras. A análise foi realizada em triplicata 

para todas as amostras. As microplacas foram cultivadas à 37ºC por 18-24 horas 

para bactérias e 30ºC por 48-72 horas para os fungos. Após, o período de cultivo, as 

microplacas foram reveladas com a adição de 10 μL da solução reveladora de 

resazurina a 0,01% e incubadas por 3 horas (LIMA, S. M. A., 2013) e a CMI foi 

definida como a menor concentração da amostra que inibiu o crescimento do 

microrganismo. 

5.6 SÍNTESE DOS ÉSTERES BORÔNICOS (7a-m)  

Em um balão contendo THF (3 mL) foram adicionados o organotrifluoroborato 

de potássio apropriado 6a-m (0,16 mmol), montmorinolita K-10 (150% m/m) e 

pinacol (16,5 mg, 0,14 mmol). Após 30 minutos, adicionou-se peneira molecular 4 Å 

(55 mg). A reação foi mantida sob agitação durante o tempo descrito na Tabela 7. Ao 

término da reação a mistura reacional foi extraída com AcOEt (3 x 10 mL). A fase 

orgânica foi separada, secada sob sulfato de sódio anidro, filtrada e o solvente foi 

removido sob pressão reduzida. Na maioria dos casos, os produtos foram obtidos 

sem a necessidade de purificação posterior. Quando necessário, os produtos foram 

purificados em colunas cromatográficas flash, utilizando como como eluente 

hex:AcOEt (95:5). 

 

(7a) 4,4,5,5-tetrametil-2-fenil-1,2,3-dioxaborolano: 

óleo, obtido 20 mg; (97%), 3h. RMN 1H (400 MHz, 

CDCl3): δ 7,83 (d, 2H, J = 8 Hz); 7,48 (t, 1H, J = 8 Hz); 

7,39 (t, 2H, J = 8 Hz); 1,37 (s, 12H). RMN 13C (100 

MHz, CDCl3): δ 134,7; 131,2; 127,7; 83,8; 24,9. RMN 

11B (128 MHz, CDCl3): δ 31,0. 
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(7b) 2-(4-metoxifenil)-4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-

dioxaborolano: Óleo, obtido 21,29 mg; (65%), 3h. 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,75 (d, 2H, J = 8 Hz); 

6,90 (d, 2H, J = 8 Hz); 3,81 (s, 3H); 1,34 (s, 12H). RMN 

13C (100 MHz, CDCl3): δ 162,1; 136,4; 113,2; 83,4; 

54,9; 24,7. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 28,1. 

 

(7c) 2-(3-metoxifenil)-4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-

dioxaborolano: Óleo, obtido 22,93 mg; (70%), 4h. 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,41 (d, 1H, J = 8 Hz), 

7,31 (m, 3H); 3,83 (s, 3H), 1,35 (s, 12H). RMN 13C 

(100 MHz, CDCl3): δ 159,0; 128,8; 127,1; 118,7; 117,7; 

83,7; 55,1; 24,8. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 28,3. 

 

(7d) 2-(2-metoxifenil)-4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-

dioxaborolano: Óleo, obtido 24,57 mg; (75%), 5h. 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,41 (dd, 1H, J = 8,4 e 

1,6 Hz); 7,41 (dd, 1H, J = 8,4 e 1,6 Hz); 6,96 (t, 1H, J 

= 8 Hz); 6,86 (d, 1H, J = 8 Hz); 3,83 (s, 3H); 1,36 (s, 

12H). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 164,1; 136,6; 

132,3; 120,0; 109,8; 83,3; 55,6; 24,7. RMN 11B (128 

MHz, CDCl3): δ 28,3. 

 

(7e) 2-(4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-dioxaborolan-2-il) 

benzaldeído: Óleo, obtido 29,88 mg; (92%), 5h. RMN 

1H (400 MHz, CDCl3): δ 10,47 (s, 1H); 7,88 (d, 1H, J = 

8 Hz); 7,78 (d, 1H, J = 8 Hz); 7,50 (t, 2H, J = 8 Hz); 

1,32 (s, 12H). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 194,6; 

141,3; 135,4; 132,9; 130,7; 127,8; 84,4; 24,8. RMN 11B 

(128 MHz, CDCl3): δ 31,2 
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(7f) 4,4,5,5-tetrametil-2-(naftalen-2-il)-1,3,2-

dioxaborolano: Sólido amorfo branco, obtido 32 mg, 

(90%), 3h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 8,71 (d, 1H, J 

= 8 Hz); 8,00 (d, 1H, J = 8 Hz); 7,85 (d, 1H, J = 8 Hz); 

7,75 (d, 1H, J = 8 Hz); 7,45 (t, 1H, J = 8 Hz); 7,39 (m, 

2H); 1,34 (s, 12H). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 

136,9; 135,6; 133,2; 131,6; 128,4; 128,3; 126,3; 125,4; 

124,9; 83,7; 24,9. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 31,6. 

 

(7g) 2-(2,6-dimetilfenil)-4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-

dioxaborolano: Óleo, obtido 29,88 mg, (92%), 6h. 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 6,98 (t, 2H, J = 8Hz); 

6,81 (d, 1H, J = 8 Hz); 2,28 (s, 6H); 1,22 (s, 12H). RMN 

13C (100 MHz, CDCl3): δ 141,5; 128,9; 126,2; 83,3; 

24,7; 22,0. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 32,3. 

 

(7h) 2-(2,6-difluorofenil)-4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-

dioxaborolano: Óleo, obtido 22 mg, (65%), 5h. RMN 

1H (400 MHz, CDCl3): δ 6,98 (t, 1H, J = 8 Hz); 6,80 (d, 

2H, J = 8 Hz); 1,22 (s, 12H). RMN 13C (100 MHz, 

CDCl3): δ 141,5; 129,0; 126,2; 83,3; 24,7. RMN 11B 

(128 MHz, CDCl3): δ 32,3. 

 

(7i) 4-(4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-dioxaborolan-2-

il)fenol: Sólido branco, obtido 23,1 mg, (75%), 5h. 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,70 (d, 2H, J = 8 Hz); 

6,82 (d, 2H, J = 8 Hz); 6,31 (sl, 1H); 1,34 (s, 12H). 

RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 158,6; 136,7; 114,9; 

83,8; 24,7. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 28,2. 
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(7j) 2-(4-fluorofenil)-4,4,5,5-tetrametil-1,3,2-

dioxaborolano: Óleo, obtido 21,76 mg, (70%), 2h. 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 7,81 (t, 2H, J = 8 Hz); 

7,05 (t, 2H, J = 8 Hz); 1,35 (s, 12H). RMN 13C (100 

MHz, CDCl3): δ 165,0; 137,0; 114,8; 83,8; 24,8. RMN 

11B (128 MHz, CDCl3): δ 30,6. RMN 19F (MHz, CDCl3): 

δ 108,4. 

 

 

 

 

 

(7k) 2-(dibenzo[b,d]furan-2-il)-4,4,5,5-tetrametil-

1,3,2-dioxaborolano: Sólido amorfo branco, obtido 

24,69 mg, (60%), 3h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 

7,96 (d, 1H, J = 8 Hz); 7,82 (m, 2H); 7,58 (d, 1H, J = 8 

Hz); 7,34 (t, 1H, J = 8 Hz); 7,24 (m, 2H); 1,35 (s, 12H). 

RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 160,4; 156,3; 134,4; 

126,9; 123,9; 123,6; 122,4; 122,2; 120,8; 120,3; 112,2; 

84,0; 24,9. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 30,6. 

(7l) 2-(dibenzo[b,d]furan-2-il)-4,4,5,5-tetrametil-

1,3,2-dioxaborolano: Sólido amorfo branco, obtido 

24,69 mg, (60%), 3h. RMN 1H (400 MHz, CDCl3): δ 

9,91 (s, 1H); 8,23 (m, 1H); 7,91 (m, 1H); 7,20 (m, 1H); 

1,31 (s, 12H). RMN 13C (100 MHz, CDCl3): δ 160,4; 

156,3; 134,4; 126,9; 123,9; 123,6; 122,4; 122,2; 120,8; 

120,3; 112,2; 84,0; 24,9. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 

29,8. 

 

 

(7m) 4,4,5,5-tetrametil-2-fenetil-1,3,2-dioxaborolano: 

Óleo, obtido 25,98 mg, (82%), 5h. RMN 1H (400 MHz, 

CDCl3): δ 7,16 (m, 4H); 7,07 (m, 1H); 2,67 (t, 2H, J = 8 

Hz); 1,14 (s, 12H); 1,07 (t, 2H, J = 8 Hz). RMN 13C 

(100 MHz, CDCl3): δ 190,6; 171,9; 169,4; 140,4; 134,0; 

116,6; 84,4; 24,8. RMN 11B (128 MHz, CDCl3): δ 33,8. 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 4l 

N0930_40

220 200 180 160 140 120 100 80 60 40 20 0 -20

Chemical Shift (ppm)

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

N
o
rm

a
li
z
e
d
 I
n
te

n
s
it
y

1
4
6
.5

1

1
4
0
.1

9
1
3
7
.0

2

1
2
9
.3

4

1
1
8
.0

7
1
1
4
.3

0
1
1
4
.0

5 1
0
5
.2

4

7
7
.4

5
7
7
.1

4
7
6
.8

2

3
4
.0

2

2
5
.0

1

1
3
.5

0
9
.0

2

0
.0

7

 

RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 4l 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7a 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7b 

RMN 13C - P-OME (ESTER)
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7b 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7c 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7c 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7e 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7e 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7e 

RMN 1H - NAFT (ESTER)
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7f 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7f 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7f 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7g 
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RMN 13C (400 MHz, CDCl3) do composto 7g 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7g 

P0116_2

14 13 12 11 10 9 8 7 6 5 4 3 2 1 0 -1 -2

Chemical Shift (ppm)

0

1

2

3

4

5

6

7

8

9

10

N
o
rm

a
li
z
e
d
 I
n
te

n
s
it
y

12.02.12.0

7
.7

1
7
.6

9

6
.8

3
6
.8

1

1
.3

4

 

RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7i 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7i 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7i 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7j 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7j 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7j 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7k 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7k 
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RMN 11B (128MHz, CDCl3) do composto 7k 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7l 
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7l 



127 

 

 

 

RMN 11B - OFMA (ESTER)
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7l 
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RMN 1H (400 MHz, CDCl3) do composto 7m 
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RMN 13C - ESP (ESTER)
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RMN 13C (100 MHz, CDCl3) do composto 7m 
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RMN 11B (128 MHz, CDCl3) do composto 7m 
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