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Introdugio |

Nanoestruturas com diferentes morfologias,
incluindo nanofios, nanobastdes e nanotubos, sao
cada vez mais utilizadas para a preparagado de
materiais com propriedades inovadoras. A
preparagao de nanotubos normalmente envolve a
utilizagcdo de moldes que atuam como substratos
para o crescimento de nanoestruturas.” Estes
moldes sdo removidos por tratamento térmico,
deixando a nanoestrutura com uma cavidade central
oca. Entre os moldes utilizados esta o 2-amino-N-
dodecilacetamida (ANDA, Esquema).

Embora seja comercialmente disponivel, a
aquisicdo do ANDA ¢ limitada pelo seu alto custo
bem como pela necessidade de ser preparado sob
encomenda e pelo seu grau de pureza variavel. Ja a
sintese do ANDA a partir de métodos descritos na
literatura possui diversas desvantagens, como o uso
de reagentes de partida de alto custo, condi¢des
anidras e/ou multiplas etapas sintéticas envolvendo
protecdo/desprotecdo e ativagdo de grupos
funcionais.?® Sendo assim, a sintese do ANDA por
métodos simples e baratos torna-se necessaria.
Neste trabalho, desenvolveu-se uma rota de sintese
robusta para o ANDA, empregando condigbes
reacionais brandas e reagentes de facil acesso.

Resultados e Discussio |

As duas estratégias propostas para a sintese do
ANDA estido delineadas no Esquema, onde a
etapa-chave em cada caso envolve a reagao de
amidacgéao direta partindo de derivados N-protegidos
da glicina (1) ou do seu respectivo éster metilico (2),
seguido de clivagem do grupo protetor Boc em meio
acido.

No caso da reagdo da Boc-glicina (1) com
dodecilamina, houve baixa conversdo a amida N-
protegida 3, mesmo sob altas temperaturas e
tempos reacionais longos. Além disso, a reacao
requer o uso de solvente (CHCI3) devido a falta de
miscibilidade entre os reagentes soélidos. Ja o uso
do Boc-glicinato (2) levou a resultados mais
consistentes e reprodutiveis, obtendo-se a amida
intermediaria 3 em alto rendimento e sob condigbes
mais brandas. Outra vantagem da rota partindo do
Boc-glicinato (2) diz respeito a auséncia de solvente
na reagao, devido ao éster 2 ser liquido, permitindo
uma menor geracao de residuos e menores custos,
em particular para reagcdes na escala de gramas.
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Esquema. Estratégias para a preparagdo do ANDA.

A etapa seguinte de desprotegcdo da amida N-
protegida 3 foi adaptada de acordo com o descrito
por Schunack e cols.® Assim, o tratamento de 3 com
HCI aquoso sob refluxo forneceu o cloridrato do
ANDA correspondente, o qual foi separado do meio
aquoso por evaporagao do solvente sob pressao
reduzida, ou, de forma mais eficiente, sob
aquecimento brando (40 °C) a pressao ambiente. O
residuo obtido foi entdo tratado com NaOH aquoso,
obtendo o ANDA bruto apds extragdo com CHClIs.
Trituragdo com hexano para retirada de residuos de
dodecilamina forneceu o produto esperado em
rendimento global de 74% (2 etapas), alta pureza e
étima concordancia com os dados da literatura.”

Conclusoes

A sintese do ANDA em duas etapas sob
condi¢des brandas mostrou-se viavel, obtendo-se o
produto desejado em bom rendimento global e alta
pureza na escala de gramas.
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