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Introducao |

Derivados pirazdlicos constituem uma importante
familia de compostos, principalmente em funcao da
presenca de iniumeros exemplos de farmacos e
inseticidas que apresentam esse nucleo (Figura 1).
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Figura 1. Compostos com nucleo pirazolico.

A importancia desse nucleo tem levado ao
desenvolvimento de uma série de alternativas
sintéticas para obtencdo do mesmo. Dentre elas, a
reacdo entre derivados hidrazinicos e compostos
1,3-difuncionais, destaca-se como uma das mais
utilizadas?. Em virtude da importancia desse método
buscamos desenvolver um processo para obtencéo
de fenilidrazinas substituidas (I) e derivados 1,3-
dicarbonilicos (II) em escala multigrama, uma vez
que o preco dessas substancias no mercado
nacional é proibitivo aos esforgos de nosso grupo de
pesquisa na sintese de compostos pirazélicos e
derivados para avaliacdo de sua potencial atividade
biologica.

Resultados e Discussao |

Os derivados (I) sédo obtidos geralmente pela
reducdo dos sais de diazdnio das anilinas (lll),
enquanto (Il) derivam da quimica de carbanions
(esquema 1). Embora muito descrito na literatura,
esses processos apresentam uma série de
limitacdes praticas (rigoroso controle de temperatura
e umidade, aumento excessivo da viscosidade do
meio, baixa conversdo, baixa qualidade e
necessidade de purificacdo do produto) impactando
diretamente no rendimento do processo?.

Buscamos otimizar o0s processos utilizando
reagentes grau técnico disponiveis no Brasil. As
reacbes foram conduzidas em reatores de vidro
encamisados de 1 e 2L com agitacdo mecanica e
banho termostatico acoplado.
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Esquema 1. Processo de obtencéo dos pirazois.

Para obtenc@o de (I) uma suspensdo de (Ill) em
meio acido aquoso a 0°C, foi tratada com solugado
aquosa de NaNO: fornecendo o sal de diazdnio, o
qual foi adicionado sobre uma suspensdo de
Na2SOs a 3°C, posteriormente o meio reacional foi
aquecido a 75°C para adicdo de H2SO4. Os
rendimentos variaram entre 65 e 80% e o grau de
pureza dos produtos foi maior que 95%.

Os derivados (ll) foram preparados pela reacdo de
metilcetonas (IV) com oxalato de dietila (V) em meio
alcalino. O aumento de viscosidade do meio foi
controlado pela adicdo de solvente inerte seco
durante a reacdo mantendo a homogeneidade e
contribuindo para a qualidade do produto final. Os
rendimentos obtidos foram superiores a 85%.

A condensacéo de (I) e (ll) fornecera os pirazois (VI)
e (V1) necessarios aos nossos interesses.

Conclusdes |

Utilizando de metodologias simples e matérias-
primas acessiveis, fomos capazes de desenvolver
processos, em escala multigrama (entre 50 e 200g),
para obtencdo de (I) e (Il) em bons rendimentos e
elevado grau de pureza.
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