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Maria Aparecida S. da Silva' (PG), Francisco Ordelei N. da Silva® (PQ), Antdnio E. A. Sousa' (IC), Alzir
A. Batista® (PQ), Javier Ellena® (PQ), Jackson de S. Rodrigues1 (PQ), Idalina M. M. de Carvalho® (PQ),
Izaura C. N. Dic’)genes1 (PQ). e-mail: aparecida_ufc@yahoo.com.br.

1Departamento de Quimica Organica e Inorganica, Universidade Federal do Ceara ,Cx. Postal 12200, CEP 60455-960,
Fortaleza-CE, 2Departamento de Quimica, Universidade Federal de Séo Carlos, Cx. Postal 676, 1365-905, Sédo Carlos
- SP, 3Departamento de Fisica, Universidade de Sdo Paulo, Cx. Postal 369, CEP 13560-970, Sao Carlos — SP.

Palavras Chave: piperazina, determinagéo estrutural, LC/MS.

Introducao

Inimeros métodos e estratégias tém sido
estudados a fim de produzir derivados de piperazina,
particularmente oxo-derivados, dada a importancia
biolégica desta classe de compostos™?.

O objetivo deste trabalho é a caracterizacdo de um
novo derivado de piperazina obtido a partir da
reacdo direta de SO, com pirazina em meio aquoso.
Como procedimento tipico seguiu-se: 150 mg (1,87
mmol) de pirazina foram dissolvidas na menor
guantidade de &gua. A solucdo foi transferida para
um frasco “schlenk” e mantida sob vacuo e agitacao
por 15 min. Apds esse periodo, SO, era injetado a
cada 30 min até a formacdo de um precipitado
amarelo (3h). O sdlido foi lavado com agua e
acetona e estocado sob vacuo. Os resultados de
microanalise, consistentes com a formulagao
C4H1gN,OsS, séo: Calc.: C: 24,24; H: 5,09; N: 14,13;
S: 16,18 %. Exp.: C: 23,73; H: 4,98; N: 13,83; S:
15,84 %. Rendimento: 85 %. MM: 198,20 g/mol.

Resultados e Discussao

A recristalizacdo em acetona/agua (50%) formou
cristais amarelos que permitiram a determinacéo da
estrutura do  composto  2-oxo-6-trioxosulfur-
piperazina, conforme ilustragéo da Figura 1.

Figura 1. Representacdo ORTEP® do composto
C4H10N,0OsS.
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O espectro vibracional na regido do infravermelho
apresentou bandas em 1130 e 1168 cm™ atribuidas
ao estiramento CN de piperazinas. A absorcéo de
forte intensidade em 1037 cm™, atribuida a
deformacdo CH, e utilizada, normalmente, como
marcadora de derivados de piperazina N,N’-
disubstituidas, reforca a atribuicdo de um anel de
piperazina. A banda em 1680 cm™, atribuida a
carbonila, indica a presenca do fragmento C=0 no
composto. Os modos de estiramento SO do
fragmento SO; sdo observados em bandas de forte
e média intensidades em 1005 e 957 cm™,
respectivamente.

O espectro de massa obtido no modo positivo a 10
eV utilizando a técnica LC/MS apresenta os picos
mais intensos em m/z 197 e 99 o0s quais séo
atribuidos,  respectivamente, aos fragmentos
[RCH=NH,]" e [HSO;  + H,0]. O pico em m/z 99,
entretanto, apresenta maior intensidade. Essa
observacéo é atribuida a presenca de heteroatomos
e dos grupos SOz e C=0 na molécula. A presenca
destas espécies aumenta a tendéncia de quebra de
ligacdes tanto da molécula original quanto do
fragmento amino, reduzindo a intensidade deste.
Esse efeito tem sido comumente observado em
dicetopiperazinas.

Conclusodes

Os resultados obtidos sugerem que a molécula de
SO, atua como forte agente redutor induzindo a
hidrogenacdo do anel pirazinico com posterior
formacdo de uma carbonila e da ligagdo C—SOs.
Pode-se concluir, portanto, que a reacdo de SO, e
pirazina em meio aquoso produz um composto
cetopirazinico disubstituido, a espécie 2-o0xo0-6-
trioxosulfur-piperazina.
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