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Introducao

A reacdo de Friedel-Crafts € uma ferramenta
importante na construgdo de ligacdo carbono-
carbono e os Nitroalcenos sdo bons aceptores de
Michael e podem fornecer intermediarios versateis
nas reacdes com Indois." O desenvolvimento de
reacoes sem solvente tem trazido muitas vantagens
tanto do posto de vista operacional como também
em aspectos econdmicos e ambientais.?

Neste trabalho utilizou-se o compésito In/SiO,
como catalisador &acido de Lewis heterogéneo na
reacdo de Friedel-Crafts conjugada (FCC) sem
solvente entre indbis 1a-c e nitroalcenos 2a-g que
levou a obtencao das respectivas Nitroindolinas 3a-j

em bons rendimentos e em curtos tempos
reacionais (Figura 1).
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Fig.1. Obtengéo de Nitroindolinas em reag@o sem solvente.

Resultados e Discussao

O compoésito In/SiO, foi preparado através do
método sol-gel com tempo de geleificacdo de
aproximadamente 5 dias. Ap6s este tempo o
material vitreo foi triturado e foi tratado
termicamente a 120°C (24 h) e depois lavado
sucessivamente com H,O e EtOH e seco a 100 ¢C
por 24 horas. Andlise por EDS e Fluorescéncia de
RX mostraram uma propor¢do de 0,90 mmols de

indio por grama de material compésito.(Figura 2)
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Fig.2. Sintese sol-gel do compésito In/SiOx.

Na primeira reagcdo foram adicionados em um
baldo de 25 ml o indol 1a (1,0 mmol), nitroestireno
2a (1,0 mmol) e o compésito In/SiO, (111 mg, 0,1
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mmol — 10 mol%). A mistura reacional foi colocada
em banho de silicone previamente aquecida a 100
°C e o curso da reacado foi monitorado por CCD.
Apds 30 minutos a esta temperatura foi observado o
consumo total dos reagentes. A reagdo foi
dissolvida em CHClI, e filtrada para a separagao do
catalisador. A analise do produto bruto por 'H-RMN
revelou a formagao do produto desejado 32 em 78%
de rendimento com bom grau de pureza (Tabela 1,
entrada 1). Diferentes reacées com os indois 1b e
1c com nitroestirenos 2b-f nas mesmas condicoes
foram investigadas. e os respectivos adultos 3b-j
foram obtidos em bons rendimentos. Os resultados
sao mostrados na Tabela 1, abaixo.

Tabela. 1. Reagao de Fiedel-Crafts conjugada sem solvente

Ent. Indol/R" R* Nitroestireno R; R (%)
1 1a/H H 2a CeHs 3a/75
2 1a/H H 2b 4-Br-CgH4 3b/80
3 1a/H H 2c  3,4-(MeO),-CgHs 3c /82
4 ta/H H 2d  345(MeO)sCeH,  3d/81
5 la/H H 2e 4-N,N(Me)2-CeHs 3e/65
6 ib/Br H 2a CeHs 3f/ 78
7 ib/Br H 2b 4-Br-CgH4 3g/81
8 1b/Br H 2f Naftil 3h/88
9 1c/H Me 2b 4-Br-CgH4 3i/85
10 1c/H Me 29 4-(MeO)-C¢H4 3j/86

Conclusoes

Foi sintetizado o compésito In/SiO, através da
metodologia Sol-gel e utilizado como catalisador
acido de Lewis heterogéneo. Um protocolo de
reacdo sem solvente foi desenvolvido minimizando
custos e impacto ambiental.
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