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Introducéo

As fenilenodiaminas constituem uma classe de
compostos que apresentam atividade fungicida.
Estudos recentes mostraram que varias
fenilenodiaminas N,N-dissubstituidas, entre elas a
N,N-dicicloexil-1,2-fenilenodiamina, inibiram 0
crescimento de células do fungo Micor rouxii,
indicando que estes compostos apresentam atividade
antimicética.® Entretanto, sd0 poucos os métodos
descritos na literatura para a sintese destes
compostos.” Em geral, a reacdo ocorre entre o
diamino e cetonas, seguida da hidrogenagdo da
diimina intermediaria. Por outro lado, 0 nosso grupo
vem desenvolvendo varios protocolos utilizando
matéria-primas de fonte renovavel e empregando
microondas e meio livre de solventes.®* Como uma
continuacdo de nossos estudos, nés descrevemos 0s
resultados preliminares da reacdo do (R)-citronelal
(1), presente no o6leo essencial de citronela, e o-
fenilenodiaminos 2a-e para a sintese de N,N-
dicicloexil-1,2-fenilenodiamina  substituidas  3a-e
(Esquema 1, Tabela 1).

Resultados e Discussao

Partindo do (R)-citronelal 1 (2 mmol) e do o-
fenilenodiamino 2a (1 mmol), foi realizado um estudo
para estabelecer as melhores condi¢des reacionais.
Variou-se a quantidade do catalisador (SiO,/ZnCl,), a
proporcéo de ZnCl, (10%, 20%, 25%) e a poténcia do
forno de microondas. O melhor resultado foi obtido
gquando a mistura de citronelal e o-fenilenodiamino foi
irradiada na presencga de 0,120g de SiO,/ZnCl,(25%),
durante 1,5 min na poténcia de 420 W (65 °C,
Esquema 1). O produto 3a foi extraido com 10 mL de
acetato de etila, filtrado e separado em coluna de
silica gel e obtido com rendimento de 90%. A mesma
reacdo quando realizada a temperatura ambiente
levou 7 horas para fornecer o produto com rendimento
de 45% e, quando realizada sob aquecimento
convencional (65 °C), teve um rendimento de 69%
ap6s 5 horas. Apds estabelecer as melhores
condic¢des reacionais, 0 método foi estendido a outros
diaminos (2b-e) e os produtos foram obtidos com
bons rendimentos (Tabela 1, Linhas 2-5).
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Esquema 1. Condensacdo do Citronelal com o-
Fenilenodiaminos.

Tabela 1. Obtencao das diaminas 3a-e.

Linha Diamino (2) Rend. (%) T(fnr?lf)o
NH2
1 @/N”Z 90 15
2a
NH,
2 A NH 81 1,5
B N
2b
NH,
3 A~ 74 1,5

Conclusdes |

Foi desenvolvida uma nova e eficiente metodologia
para a obtencdo de véarias N,N-dicicloexil-1,2-
fenilenodiamina sem a utilizacéo de solvente.
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