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RESUMO 

 

O presente trabalho descreve a síntese de 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-

oxoetiltereftalatos de alquila (9g-o) através da reação de alquilação de 2-cloro-N-4-

metoxifenil(alquil)acetamidas (8d-f) com alquiltereftalatos de potássio (5a-c), os 

quais foram obtidos a partir da reação de despolimerização de garrafas PET 

(tereftalato de polietileno) pós-consumo. Os nove compostos finais (9g-o), dentre os 

quais oito são inéditos, foram obtidos a partir de uma rota sintética simples e eficaz, 

com rendimentos entre 70-80%. Todos os compostos sintetizados nesse trabalho 

foram caracterizados por meio de técnicas espectroscópicas de IV, RMN de 1H e 13C 

(uni e bidimensional). Foi avaliado o potencial antimicrobiano dos compostos 

intermediários (8d-f) e finais (9g-o). Os compostos 8d-f apresentaram atividade 

fungicida frente à levedura Prototheca zopfii e o composto 8d apresentou atividade 

fungistática frente à levedura Saccharomyces cerevisiae, e apenas o composto final 

9n apresentou atividade fungistática frente à levedura Cryptococcus gatti. O 

composto 8d apresentou atividade fungistática frente aos fungos filamentosos 

Aspergillus niger, A. flavus e A. fumigatus, e o composto 8e apresentou atividade 

fungistática apenas para o fungo A. fumigatus. Os compostos intermediários (8d-f) e 

os compostos finais (9g-o) não apresentaram atividade antibacteriana nas 

concentrações de 80-0,3 µg.mL-1. Para confirmar os estiramentos dos grupos 

funcionais nos espectros de infravermelho, foram realizados cálculos teóricos 

utilizando o método quântico DFT (teoria do funcional da densidade), com o conjunto 

de bases 6311++G(d,p) e funcionais B3LYP, Cam-B3LYP e BHandH-LYP. O método 

utilizado foi bastante eficiente na otimização e cálculo dos espectros vibracionais 

harmônicos dos compostos finais, onde os valores dos estiramentos teóricos 

estavam próximos dos experimentais. 

 

Palavras-chave: PET, alquiltereftalatos de potássio, potencial antimicrobiano, DFT, 

infravermelho. 

 

 

 



ABSTRACT 

 

The present work describes the synthesis of alkyl 2-(4-methoxyphenyl(alkyl)amino)-

2-oxoethylterate (9g-o) through the alkylation reaction of 2-chloro-N-4-

methoxyphenyl(alkyl)acetamides (8d-f) with potassium alkylterphthalates (5a-c), 

what are the effects after the depolymerization reaction of PET bottles (polyethylene 

terephthalate) post-consumption. The final nine compounds (9g-o), among which are 

eight credits, shown a simple and effective synthetic route, with variations between 

70-80%. All compounds synthesized in this work were characterized by 

spectroscopic techniques of IR, 1H and 13C NMR (uni and bidimensional). The 

antimicrobial potential of the intermediate (8d-f) and final (9g-o) compounds was 

evaluated. The compounds 8d-f showed fungicidal activity against the yeast 

Prototheca zopfii and compound 8d showed fungistatic activity against the yeast 

Saccharomyces cerevisiae, and only the final compound 9n fungistatic activity 

against the yeast Cryptococcus gatti. Compound 8d exhibited fungistatic activity 

against filamentous fungi Aspergillus niger, A. flavus and A. fumigatus, and 

compound 8e exhibited fungistatic activity only for fungus A. fumigatus. The 

intermediate compounds (8d-f) and the final compounds (9g-o) did not show 

antibacterial activity in the reactions of 80-0.3 µg.mL-1. To confirm stretches of 

functional groups in the infrared spectra, theoretical calculations were formed using 

the DFT (Density Funtional Theory), with a 6311++G(d, p) base set and B3LYP, 

Cam-B3LYP and BHandH-LYP functions. The method used was very efficient in the 

optimization and calculation of the harmful vibratory spectra of the final compounds, 

where the values of the theoretical stretches were close to the experiments. 

 

Keywords: PET, potassium alkyltereftalates, antimicrobial potential, DFT, infrared. 
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1. INTRODUÇÃO 

Anualmente, são produzidas cerca de 300 milhões de toneladas de lixo 

plástico no mundo e apenas 9% desse lixo gerado foi reciclado, 14% coletado para 

reciclagem, segundo dados da Organização das Nações Unidas (ONU, 2019). Neste 

contexto, o Brasil é o quarto maior produtor de lixo plástico no mundo, gerando cerca 

de 11 milhões de toneladas, conforme o relatório anual de 2018 da World Wildlife 

Fund (WWF, 2018). A poluição plástica traz malefícios ao meio ambiente, afetando 

os oceanos e rios, consequentemente prejudicando os seres humanos e também os 

animais marinhos.  

Existem vários tipos de plásticos destaca-se o tereftalato de polietileno (PET), 

um poliéster termoplástico não biodegradável utilizado em diversos setores como 

fibras texteis, filmes biorientados, embalagens de alimentos e garrafas, sendo um 

dos termoplásticos mais produzidos no mundo. Foi desenvolvido no ano de 1941 

pelos químicos britânicos Winfield e Dickson originado pela reação entre o ácido 

tereftálico e o etileno glicol. Chegou ao Brasil em 1988 sendo usado principalmente 

na indrustria de embalagens de alimentos e bebidas, segundo dados da Associação 

Brasileira da Indústria do PET (ROMÃO et al., 2009; ABIPET). 

De acordo com a ABIPET, mais de 598 milhões de toneladas de PET foram 

produzidas até 2015 (ABIPET, 2016). Apesar das diversas aplicações para garrafas 

PET pós-consumo, ainda não se tem um grande reaproveitamento desse material. 

Apesar disso, esforços visando à reciclagem física (artesanatos, camisas, móveis) 

ou química têm sido empreendidos, principalmente a partir da despolimerização do 

PET pelos processos químicos de hidrólise, solvólise, alcoólise ou glicólise (NUNES 

et al., 2014). 

 Em linha com esses esforços Fahim et al (2013) sintetizaram três compostos 

derivados dos tereftalatos de dialquila obtidos partindo da despolimerização de 

garrafas PET pós-consumo, ao qual apresentaram boa atividade antibacteriana e 

antifúngica quando comparados ao padrão tetraciclina (para bactérias) e anfotericina 

B (para fungos) (Figura 1).  
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Figura 1 - Derivados de tereftalato com atividade antibacteriana (a,b) e antifúngica (b) 

 

As acetamidas são uma classe de compostos com grande destaque em 

síntese orgânica, pois, seus derivados apresentam diversas atividades 

farmacológicas. Katke et al (2011) relataram que a 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida 

possui boa atividade antifúngica contra Cândida sp quando comparadas ao padrão 

anfotericina B e antibacteriana contra Escherichia. Coli, Pseudomonas aeruginosa e 

Staphylococcus aureus quando comparados ao padrão gentamicina. Na literatura 

existem compostos derivados das 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamidas, onde 

apresentam atividades como antiinflamatória, anticâncer, analgésica, dentre outros. 

Nosso grupo de pesquisa do Laboratório de Pesquisa em Bioenergia e 

Síntese Orgânica (LPBS) vem estudando a junção de diferentes núcleos com 

acetamidas, como, por exemplo, núcleos mesoiônicos com diferentes acetamidas 

aromáticas, os quais apresentaram boa atividade antifúngica (PEIXOTO et al, 2016). 

Núcleos selênicos com variações de acetamidas também apresentaram boa 

atividade antifúngica e antibacteriana (SOUZA et al., 2018).  

Muito embora derivados acetamídicos, bem como tereftálicos, apresentem 

boas atividades farmacológicas, nosso grupo de pesquisa investigou que a 

hibridização molecular dos núcleos acetamida e tereftalato, na forma simétrica, não 

apresentou atividade antimicrobiana (LIMA et al., 2019). Sendo assim, estudos 

foram continuados a fim de avaliar através da hibridização molecular do núcleo 

acetamídico com o núcleo tereftálico na forma não simétrica através da formação de 

novos híbridos com um melhor potencial farmacológico. Variando a extensão 

hidrocarbônica, tanto na porção acetamídica quanto tereftálica, para avaliar a 

relação do aumento da cadeia hidrocarbônica com a lipofilia da molécula.  
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2. OBJETIVOS 

 

      2.1 Objetivo Geral 

 

Este trabalho tem como objetivo geral a síntese de três séries derivadas de 

tereftalatos de dialquila, os 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de 

alquila, avaliar a sua atividade antimicrobiana e realizar um estudo teórico de 

espectroscopia em infravermelho. 

 

2.2 Objetivos Específicos 

 Obter os alquiltereftalatos de potássio, a partir da reação de despolimerização 

do PET reciclado.  

 Obter as 2-cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamidas, através da reação de 

acilação do cloreto de cloroacetila com 4-metoxifenil(alquil)aminas. 

 Obter os compostos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de 

alquila, a partir da reação de alquilação dos alquiltereftalatos de potássio com as 2-

cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamidas. 

  Caracterizar os compostos intermediários e finais através das técnicas de 

espectroscopia de infravermelho (IV) e ressonância magnética nuclear (RMN) de 1H 

e 13C uni e bidimensional. 

 Avaliar o potencial antifúngico e antibacteriano das 2-cloro-N-4-

metoxifenil(alquil)acetamidas e dos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-

oxoetiltereftalatos de alquila. 

 Realizar um estudo teórico em infravermelho para os compostos finais, por 

meio da comparação entre os valores experimentais e teóricos, obtidos a partir de 

três funcionais de cálculo teórico diferentes. 

 Avaliar o mapa de potencial eletrostático dos compostos finais 
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3. FUNDAMENTAÇÃO TEÓRICA  

 

Plásticos possuem elevado tempo de resistência no ambiente, e, ao serem 

descartados de forma incorreta, geram graves consequências ao meio ambiente, 

principalmente nos oceanos, uma vez que este material pode se transformar em 

microplásticos, podendo chegar até o consumo humano, ocasionando risco à saúde, 

além de danos aos animais marinhos (KOELMANS et al., 2019). 

Segundo Ferreira et al (2016), 90% do consumo de tereftalato de polietileno 

(PET) no Brasil é destinado para a produção de embalagens para bebidas e 

alimentos, como, por exemplo, água, refrigerantes, óleo de cozinha, etc. Segundo 

dados da ABIPET, de 2000 até 2016 o consumo de PET aumentou cerca de 540 mil 

toneladas, com uma estimativa de 840 mil toneladas em 2016 (Figura 2). Em 2015, 

a taxa de reciclagem do PET no Brasil foi de 51% do total, mostrando que mais da 

metade da produção total ainda não é reutilizada (ABIPET, 2016). 

Figura 2 - Consumo do PET no Brasil, entre 2000 e 2016 (ABIPET, 2016) 
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3.1 Despolimerização do PET: Alcoólise 

 

As garrafas PET levam cerca de 450 anos para se decompôr. Apesar do 

aumento no consumo desse material, ainda não há um grande desenvolvimento no 

tratamento ou reuso do PET pós-consumo, embora a reciclagem física possa 

reutilizá-lo para artesanatos, confecção de materias para construção civil, por 

exemplo. Uma alternativa é a reciclagem química, que pode ser realizada através da 

reação inversa do PET, a despolimerização (JOO et al., 2018). 

Na literatura é relatada a despolimerização do PET partindo de processos 

(Figura 3), tais como alcoólise, obtendo como produto o tereftalato de alquila; 

glicólise, onde se emprega o etileno glicol, obtendo como produto o bis-

(hidroxietil)tereftalato; hidrólise, a qual utiliza ácidos ou bases para converter o PET 

em ácido tereftálico; solvólise, onde utiliza-se o uso da radiação de microondas, 

além do uso de enzimas (NUNES et al., 2014; CASTRO et al., 2018). 

Figura 3 - Processos de despolimerização do tereftalato de polietileno (PET) (NUNES et al, 2014) 

 

 

A alcoólise, método utilizado nesse trabalho foi escolhido por ser uma técnica 

com tempo reacional baixo, além de seguir os princípios da química verde. Consiste 

no uso de álcool para converter o PET em produtos simétricos, a depender do álcool 
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utilizado. Na literatura, há relatos de conversão do PET em ácido tereftálico e etileno 

glicol, usando solução alcalina e metanol (GOJE et al., 2004), além da combinação 

de solução alcalina com uma mistura de etanol ou metanol e éteres (HU et al., 

1997).  

Sun et al (2018) utilizaram o etileno glicol como solvente juntamente com o 

bicarbonato de sódio para a despolimerização do PET por alcoólise, obtendo como 

produto o ácido tereftálico. Liu et al (2018) utilizaram um líquido iônico (acetato de 1-

butil-3-metilimidazólio) como catalisador em uma solução metanólica para 

despolimerização do PET. Nunes et al (2014) relataram a utilização de etanol 

supercrítico juntamente com o catalisador cloreto de 1-butil-3-metilimidazólio, para 

obter o dietiltereftalato como produto da despolimerização do PET pós consumo. 

 

3.2 Tereftalatos de dialquila: Síntese e Atividade Biológica 

 

Os tereftalatos de dialquila podem ser obtidos a partir de aldeídos ou de 

diversos ácidos, principalmente do ácido tereftálico, metodologia utilizada neste 

trabalho (VIDYASHREE et al., 2015). Chenot et al (2007) sintetizaram tereftalatos de 

dialquila a partir da reação do ácido tereftálico e cloreto de tionila em diferentes 

soluções alcoólicas, obtendo os correspondentes ésteres (Esquema 1). Observaram 

que ao aumentar a cadeia do álcool, o rendimento diminuía e que para o terc-

butanol não ocorreu à reação devido ao impedimento estérico. 

 

Esquema 1 - Tereftalatos de dialquila sintetizados por Chenot et al, 2007 

 

 

Esses compostos são bastante empregados na síntese de macrociclos 

(Figura 4) que são utilizados como ligantes em complexos com metais, tais, como 

níquel, cobre, cromo, manganês, ferro e cobalto. Esses compostos apresentam boa 

atividade antimicrobiana e moderada atividade antioxidante (GULL et al., 2017; 
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GULL et al., 2015; KUMAR et al., 2012; VIDYASHREE et al., 2015; LAKSHMI et al., 

2012). 

Figura 4 - Rota sintética para obtenção do macrociclo, partindo do etiltereftalato  

 

 

Guan et al (2017) obtiveram uma série de compostos derivados do 

dimetiltereftalato, dos quais, alguns dos derivados apresentaram uma moderada 

atividade receptora de ácido retióico (RAR), utilizados para tratamento de leucemia 

promielocítica aguda, além de apresentarem uma potente atividade antiproliferativa 

(Figura 5).  
 

Figura 5 - Síntese dos derivados do dimetiltereftalato

 

A estrutura química das moléculas tem grande influência na atividade 

biológica, desta forma, é importante estudar a natureza hidrofóbica ou lipofílica das 

moléculas que possivelmente podem ser biologicamente ativas. A lipofilicidade 

modifica a penetração de moléculas bioativas através da natureza apolar da parede 
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das membranas celulares (KUZMANOVIĆ et al., 2008). Para aumentar os 

mecanismos de resistência microbiana, uma das estratégias utilizadas é o aumento 

da cadeia carbônica dos compostos, já que ao aumentar o número de carbono, 

aumenta também a lipofilia da molécula. 

 Em trabalho recente do nosso grupo de pesquisa, foi possível observar 

através da avaliação do potencial antimicrobiano de novos diésteres derivados da 

ftalil glicina, que o aumento da cadeia carbônica dos ésteres foi inversamente 

proporcional aos valores da concentração inibitória mínima dos compostos. Isso 

ocorre, pois, ao aumentar a cadeia carbônica, aumenta a lipofilia da molécula, 

combatendo os mecanismos de resistência microbiana (OLIVEIRA et al., 2019). 

 

3.3 2-Cloro-N-4-metoxifenilacetamida: Síntese e Atividade Biológica  

 

Na literatura, a 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida pode ser obtida utilizando 

alumínio como catalisador e ultrassom (Esquema 2). Outro método bastante 

encontrado utiliza a trietilamina como base e solventes como diclorometano, 

tetraidrofurano e dimetilformamida. Ambos os métodos são realizados à temperatura 

ambiente (DEEPKUMAR et al., 2014; MUTHUKUR et al., 2013; LIANG et al., 2010). 

 

Esquema 2 - Síntese da 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida por ultrassom 

 

Na literatura existem compostos simétricos obtidos a partir da 2-cloro-N-4-

metoxifenilacetamida como ligante, para formação de novos complexos com boas 

atividades biológicas, usando metais como: platina (II), cobalto (II), cobre (II), níquel 

(II), európio, túlio e disprósio (YVONNE et al., 2012; KSENIA et al., 2018; DEFEN et 

al., 2014). 

Katke et al (2011) relataram que a 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida 

apresentou ótima atividade antifúngica e antibacteriana, além de diversas atividades 

biológicas de derivados desse composto, tais como atividade agonista no receptor 

de adenosina e atividade inibitória enzimática. Na Tabela 1, encontram-se algumas 
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das diversas atividades biológicas dos compostos derivados da 2-cloro-N-4-

metoxifenilacetamida (BARALDI et al., 2007; GUANGCHENG et al., 2017). 

Tabela 1 - Atividades biológicas de compostos derivados de 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida 

Compostos Atividades biológicas Referências 

 

 

 

Anticâncer 

 

 

AHMED et al, 2018 

 

 

Antitumoral 

 

 

XIAOYUN et al, 
2016 

 

  

 

 

Antibacteriana e antifúngica 

 

 

BIPLAB et al, 2015 

 

 

 

Antiinflamatória e analgésica 

 

XIE et al, 2014 

 

 

Antituberculose 

 

 

RAHUL et al, 2012 

 

 

 

Anticonvulsante 

 

DHANAWAT et al, 
2011 

 

 

Vasorelaxante 

 

 

LIANG et al, 2010 
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3.4 2-Cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamida: Síntese e Atividade Biológica 

 

A síntese da 2-cloro-N-4-metoxifenil(metil)acetamida é reportada na literatura 

utilizando água ou diclorometano como solvente e piridina ou trietilamina como base. 

Derivados da 2-cloro-N-4-metoxifenil(metil)acetamida apresentaram potencial como 

inibidor SMS1 (LI et al, 2015), atividade analgésica (ABDEL-AZIZ et al., 2016), 

antituberculose (KUMAR et al., 2015) e neuroprotetora. 

Anthwal et al (2014) sintetizaram dois compostos simétricos (Figura 6), a 

partir da 2-cloro-N-4-metoxifenil(metil)acetamida como intermediário. Esses 

compostos foram submetidos a testes anticâncer in vitro contra linhas celulares de 

leucemia mielóide crônica (KBM5) e câncer de cólon (HCT116). O composto com R 

= H apresentou uma atividade considerada moderada e o composto com R = OCH3 

uma atividade alta.  

Figura 6 - Composto derivado da 2-cloro-N-4-metoxifenil(metill)acetamida com alta atividade 

anticâncer 

  

 

Sigalapalli et al (2019) sintetizaram compostos a partir de fenilmetilacetamidas 

e feniletilacetamidas (Figura 7) e avaliaram a relação estrutural desses compostos 

com sua citotoxicidade. Os autores observaram que a fração etil (n=2) das 

acetamida, era crucial para uma boa citotoxicidade e que a presença do substituinte 

metoxila (R1) na fração da acetamida mostrou uma citotoxicidade significativa 

comparado a todos os outros substituintes. Além da importância do N-H livre, pois, 

também contribui significativamente para o aumento da citotoxicidade. 
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Figura 7 - Obtenção de derivados das fenilalquilacetamidas 

 

Assim, os autores concluíram que as 4-metoxifenil(etil)acetamidas possuem 

uma melhor citotoxicidade comparada a todas as outras acetamidas testadas. Além 

de mostrar que as feniletilacetamidas mostraram-se mais eficazes que as 

fenilmetilacetamidas, entretanto, esse espaçamento (n=1 e 2) eleva o potencial 

citotóxico das moléculas.  

A síntese da 2-cloro-N-4-metoxifenil(etil)acetamida é relatada através do uso 

de solvente biodegradável (cloreto de colina: uréia, 1:2) ou diclorometano e 

trietilamina ou carbonato de sódio como base (Esquema 3) (XI et al., 2013; 

ACHARY et al., 2017). 

Esquema 3 - Obtenção da 2-cloro-N-4-metoxifenil(etil)acetamida 

 

 

 Achary et al (2017) sintetizaram um composto derivado da 2-cloro-N-4-

metoxifenil(etil)acetamida, o qual foi testado seu potencial contra o linfoma 

anaplástico quinase. O composto apresentou uma atividade inibitória de IC50 = 3,7 

nM promissora contra linfoma anaplásico quinase, quando comparado ao padrão 

ceritinib IC50 = 14 nM. O derivado, apresentado na (Figura 8), apresentou atividade 
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antiinflamatória com ED50= 14,78 mg.kg-1, sendo considerada como ótima, 

comparado com o padrão diclofenaco de sódio ED50 = 20 mg.kg-1 (SHAABAN et al., 

2013). 

Figura 8 - Derivado da 2-cloro-N-4-metoxifenil(etil)acetamida com ótima atividade antiinflamatória 

 

 

3.5 Estudo Teórico  

 

A química teórica vem desenvolvendo diversos métodos computacionais e 

softwares utilizados para realizar cálculos de mecânica quântica em moléculas 

orgânicas cada vez maiores. Basicamente, quase todas as propriedades das 

moléculas podem ser calculadas, como energia, distribuição de carga, geometria, 

vibrações, parâmetros de ressonância magnética, etc (KIRSTE, 2016).  

A Teoria do Funcional de Densidade (DFT, do inglês Density Funtional 

Theory) tem como proposta obter as propriedades do estado fundamental das 

moléculas sem a necessidade da função de onda multieletrônica, usando apenas a 

densidade. Para estabelecer a relação da densidade com a energia, em 1960 três 

cientistas criaram duas teorias primordiais, a de Hohenberg e Kohn e a de Kohn e 

Sham, ambas para o cálculo das propriedades eletrônicas de sistemas moleculares 

usando a DFT. Kohn e Sham, mostraram que a energia eletrônica do estado 

fundamental exata E[p], de um sistema de n elétrons pode ser escrita como: 

E[p]= Ts[p] + J[p] + U[p] + Exc [p ] 

onde, o primeiro termo é o funcional de energia cinética de um sistema de 

elétrons que não interagem (Ts[p]), o segundo termo é potencial de repulsão  

elétron-elétron de Coulomb (J[p]), o terceiro é o potencial externo (U[p]) e o último é 

funcional da energia de troca-correlação (Exc[p ]), que não possui uma expressão 



Capítulo 3 – Fundamentação Teórica | 33 
 
 

analítica. Desta forma, diversos autores vêm desenvolvendo expressões para obter 

a melhor forma aproximada desse termo, que são os chamados funcionais 

(HOHENBERG et al.,1964; KOHN et al.,1965).  

Existem três tipos de geração de funcionais: aproximação de densidade local 

(LDA - Local Density Approximation), aproximação do gradiente generalizado (GGA - 

Generalized Gradient Approximation) e os funcionais híbridos, que são utilizados 

nesse trabalho. Existem vários tipos de funcionais híbridos, dentre eles estão o 

B3LYP, que é um dos funcionais mais usados na atualidade, BHandHLYP, CAM-

B3LYP, wB97xD, etc. (ZIEGLER, 1995; RAMOS, 2015) 

Outro fator importante é a escolha do conjunto de função de base, onde deve-

se levar em consideração o tipo de molécula a ser estudada, para que possa ser 

obtido um melhor resultado. No caso do presente trabalho a base escolhida foi a 6-

311++G(d,p) (VIANA, 2013), onde:  

6 - seis funções gaussianas contraídas para descrever os orbitais do caroço; 

3 - três funções gaussianas expandidas para descrever a parte de valência interna;  

11 - funções gaussianas expandidas para descrever a parte de valência externa;  

++ - são incluídas funções difusas para todos os átomos do sistema, inclusive os 

átomos de hidrogênio;  

(d,p) - são incluídos orbitais “d” nos heteroátomos e orbitais “p” nos átomos de 

hidrogênio. 

Diversos trabalhos relatam a eficiência de cálculos DFT em estudos 

espectroscópicos, incluindo infravermelho. Guthmuller et al (2009) relatam a 

utilização dos funcionais B3LYP e BHandHLYP para um estudo espectroscópico em 

infravermelho em compostos aromáticos. Wang et al (2015) relatam o uso dos 

funcionais B3LYP e Cam-B3LYP, utilizando como função de base 6-311 ++ G(d,p) 
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para estudo espectroscópico em infravermelho de derivados de carbaldeídos, 

obtendo bons resultados. 

Na literatura há poucos relatos de cálculos quânticos usando DFT para 

estudos teóricos em infravermelho dos compostos derivados dos tereftalatos de 

alquila e de acetamidas. Entretanto, Wierzbicka et al (2014) realizaram um estudo 

teórico em infravermelho para verificar as bandas de ligações de hidrogênio 

intramoleculares em ácido tereftálico, utilizando o método DFT, com pacote CPMD 

(Car and Parrinello molecular dynamics). Pathak et al (2015) colaboradores 

realizaram um estudo teórico usando DFT e B3LYP como funcional, para verificar as 

intensidades em IV de 2-acetamido-5-aminopiridina e comparar com os valores 

obtidos experimentalmente, no qual obtiveram resultados satisfatórios. 

Para a identificação dos centros de reatividade da molécula utiliza-se bastante 

a superfície do potencial eletrostático molecular (MESP). Sendo um método de 

mapeamento do potencial eletrostático na superfície de densidade isoeletrônica, 

bastante utilziada em várias áreas da química, apontando as regiões sujeitas ao 

ataque eletrofílico (ricas em eletróns) daquelas que estão sujeitas ao ataque 

nucleofílico (pobres em elétrons).  

O mapa de potencial exibe simultaneamente a distribuição do potencial 

eletrostático, estrutura molecular, além de fornecer uma fácil visualização, através de 

uma escala de cores, para entender os locais reativos na superfície da molécula. A 

região vermelha significa um potencial eletrostático negativo, ou seja, mais sujeito ao 

ataque nucleofílico e a região azul um potencial eletrostatico mais positivo, ou seja, 

mais sujeito ao ataque eletrofílico. (BULAT et al., 2010) 
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4. RESULTADOS E DISCUSSÃO 

 

 Neste capítulo são apresentadas as rotas de síntese para obtenção dos 

compostos finais derivados de tereftalatos de dialquila, bem como a discussão da 

caracterização estrutural, avaliação do potencial biológico e estudo teórico em 

infravermelho. 

 

4.1 Planejamento estrutural 

 

Os compostos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de alquila 

(9g-o), foram obtidos partindo da reação de alquilação entre os alquiltereftalatos de 

potássio e 2-cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamida. Nesta dissertação, é 

apresentada a síntese de nove moléculas (Figura 9), divididas em três séries, 

aumentando o espaçamento entre o nitrogênio e o anel benzênico do núcleo 

acetamídico, bem como aumentando a extenção hidrocarbônica do núcleo 

tereftálico.  

 

Figura 9 - Relação de todos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de alquila (9g-o) 

Série 1 (n = 0) Série 2 (n = 1) Série 3 (n = 2) 

   

2-(4-metoxifenilamino)-2-
oxoetiltereftalato de metila(9g) 

2-(4-metoxibenzilamino)-2-
oxoetiltereftalato de metila(9j) 

2-(4-metoxifeniletilamino)-2-
oxoetiltereftalato de metila(9m) 

   

2-(4-metoxifenilamino)-2-
oxoetiltereftalato de etila(9h) 

2-(4-metoxibenzilamino)-2-
oxoetiltereftalato de etila(9k) 

2-(4-metoxifeniletilamino)-2-
oxoetiltereftalato de etila(9n) 

   

2-(4-metoxifenilamino)-2-
oxoetiltereftalato de propila (9i) 

2-(4-metoxibenzilamino)-2-
oxoetiltereftalato de propila(9l) 

2-(4-metoxifeniletilamino)-2-
oxoetiltereftalato de propila(9o) 
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Além das sínteses dos compostos intermediários derivados da 

despolimerização do PET e a síntese das 2-cloro-N-4 metoxifenil(alquil)acetamida 

(Figura 10). 

 

Figura 10 - Todos os compostos intermediários sintetizados 

  

 

Tereftalato de potássio(2) Ácido tereftálico(3)  

 
  

Tereftalato de dimetila(4a) Tereftalato de dietila(4b) Tereftalato de dipropila(4c) 

      

Metiltereftalato de potássio(5a) Etiltereftalato de potássio(5b) Propiltereftalato de 

potássio(5c) 

 

 

 

2-cloro-N-4-

metoxifenilacetamida(8d) 

2-cloro-N-4-

metoxibenzilacetamida(8e) 
2-cloro-N-4-

metoxifeni(etil)lacetamida(8f) 

 

O Esquema 4 apresenta uma breve retrossíntese dos compostos finais 2-(4-

metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de alquila (9g-o) 
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Esquema 4 - Retrossíntese dos compostos finais (9g-o) 

  

 

4.2 Síntese e caracterização 

4.2.1 Síntese do tereftalato de potássio (2) 

 

Seguindo a metodologia de Lima et al (2019), a obtenção do tereftalato de 

potássio ocorreu partindo da reação de despolimerização de garrafas PET incolores 

pós-consumo, na qual foi feita uma alcoólise utilizando o álcool amílico (Esquema 

5). Essa reação se deu de forma bastante efetiva. Com rendimento de 90%. 

Esquema 5 - Despolimerização do PET, por alcoólise 

 

O tereftalato de potássio foi caracterizado pela técnica de espectroscopia de 

ressonância magnética nuclear de 1H (RMN 1H), usando como solvente D2O. Foi 

possível observar no espectro de RMN 1H do composto 2 (Figura 11) um único 

singleto em 7,83 ppm referente aos quatro hidrogênios aromáticos, devido à simetria 

da molécula e em 4,79 um sinal para o solvente D2O. 
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Figura 11 - Espectro de RMN 
1
H (200 MHz, D2O) do tereftalato de potássio (2) 

 

 

4.2.2 Síntese do ácido tereftálico (3) 

 

Seguindo a metodologia de Lima et al (2019), posteriormente, o ácido 

tereftalato (3) foi obtido através da acidificação com HCl concentrado do tereftalato 

de potássio (2), acompanhando o seu pH, até observar a formação de um 

precipitado. O rendimento para essa reação foi de 95%. 

 

4.2.3 Síntese dos tereftalatos de dialquila (4a-c) 

 

Os tereftalatos de dialquila foram obtidos baseando-se na metodologia 

descrita por Chenot et al (2007), a qual consistiu na esterificação do ácido tereftálico, 

utilizando cloreto de tionila (SOCl2) e os respectivos álcoois, metanol, etanol e 

propanol. 

Os compostos obtidos foram caracterizados pela técnica de espectroscopia 

de RMN 1H (Apêndices: Figuras – 33 e 34). No espectro de RMN 1H do composto 

4b (Figura 12), por exemplo, observou-se um tripleto para seis hidrogênios dos 

grupos metílicos em 1,42 ppm, além de um quarteto para quatro hidrogênios 

2 
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metilênicos na região em 4,41 ppm, e na região de sinais aromáticos um singleto 

para quatro hidrogênios em 8,10 ppm devido à simetria da molécula.  

Figura 12 - Espectro de RMN
1
H (400 MHz, CDCl3) do tereftalato de dietila (4b) 

 

 

4.2.4 Síntese dos alquiltereftalatos de potássio (5a-c) 

 

 Os alquiltereftalatos de potássio (5a-c) foram obtidos a partir da metodologia 

de Chenot et al (2007) com modificações (Esquema 6), na qual foi feita uma 

monohidrólise básica dos ésteres. Os rendimentos obtidos foram de 68-77 %. 

Esquema 6 - Hidrólise básica dos alquiltereftalatos de potássio 

 

Nos espectros de IV dos compostos 5a-c (Apêndices: Figuras – 36 e 38) 

observou-se alguns estiramentos característicos. Tomando como exemplo o 

composto 5b (Figura 13), observa-se dois estiramentos em 2981, 2935 cm-1 
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referentes a hidrogênios alcânicos, em 1714 cm-1 estiramento referente as 

carbonilas, em 1589-1546 cm-1 estiramentos referente a C=C de aromático, entre 

1384-1103 cm-1 bandas intensas referentes a  estiramentos (C-O-C) e em 732 cm-1 

uma forte banda referente a benzeno 1,4-dissubstituído.  

Figura 13 - Espectro de IV do etiltereftalato de potássio (5b) 

 

Nos espectros de RMN 1H (Apêndices: Figuras – 35 e 37) para os três 

compostos (5a-c), foi possível identificar dois dubletos entre 7,82-7,94 ppm na 

região de sinais aromáticos. Para o composto 5a (R=Me), observou-se um singleto 

em 3,82 ppm para os três hidrogênios metílicos. O composto 5b (R=Et) (Figura 14), 

apresentou um tripleto referente aos hidrogênios metílicos em 1,30 ppm e um 

quarteto referente aos hidrogênios metilênicos em 4,28 ppm. Já para o composto 5c 

(R=Pr), observou-se um tripleto referente aos hidrogênios metílicos em 0,89 ppm, 

um multipleto referente aos hidrogênios metilênicos em 1,65 ppm e um tripleto para 

os dois hidrogênios metilênicos ligados ao oxigênio em 4,13 ppm. 
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Figura 14 - Espectro de RMN
1
H (200 MHz, D2O) do etiltereftalato de potássio (5b) 

 

 

4.2.5 Síntese das 2-cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamida (8d-f) 

 

  Baseando-se na metodologia de Souza et al (2018), as 2-cloro-N-4-

metoxifenil(alquil)acetamida foram obtidas através da reação de acetilação de 

cloreto de cloroacetila em 4-metoxifenil(alquil)aminas (Esquema 7). 

 

Esquema 7 - Reação de acetilação das 4-metoxifenil(alquil)aminas com cloreto de cloroacetila 

 

 

 As 2-cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamidas foram caracterizadas por meio 

das técnicas de espectroscopia de infravermelho (IV) e RMN 1H e 13C. 

5b 
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Nos espectros de infravermelho (Apêndices: Figura - 41) foi possível observar 

a presença de bandas de absorções características da formação da acetamida, que 

são os estiramentos de C=O e N-H da amida. Para os três compostos analisados 

(8d-f) foi possível observar a banda de C=O da amida variando nas regiões entre 

1639-1662 cm-1, já a banda de N-H foi identificada variando entre 3292-3321 cm-1. 

No espectro de IV do composto 8e (Figura 15), observou-se algumas bandas 

características do composto, como a banda de N-H de acetamida em 3321 cm-1 e 

em 1639 cm-1 estiramento referente a carbonila de amida. 

 

Figura 15 - Espectro de IV da 2-cloro-N-4-metoxifenilbenzilacetamida (8e) 

 

 

Nos três espectros de RMN 1H (Apêndices: Figuras - 39 e 41) dos compostos 

(8d-f), foi possível identificar cinco sinais característicos, um singleto referente a três 

hidrogênios de metoxila em 3,79 ppm, um singleto para dois hidrogênios na região 

de 4,17 ppm característico do grupo metilênico ligado ao cloro. Na região de sinais 

aromáticos observou-se um dubleto para dois hidrogênios em 6,88 ppm e um 

dubleto para dois hidrogênios em 7,44 ppm, além do singleto referente ao hidrogênio 

da amida em 8,20 ppm. Tomando como exemplo o espectro de RMN1H do composto 

8e (Figura 16), foi possível identificar um singleto referente a três hidrogênios 

metílicos em 3,79 ppm, dubleto para dois hidrogênios metilênicos em 4,07 ppm, sinal 

característico dessa série (n=1), além de um singleto referente a dois hidrogênios 
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metilênicos em 4,41 ppm. Na região de aromáticos, observa-se um dubleto para dois 

hidrogênios em 6,87ppm, um dubleto para dois hidrogênios em 7,22 ppm e um 

singleto para o hidrogênio da amida em 6,88 ppm. 

 

Figura 16 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) da 2-cloro-N-4-metoxifenilbenzilacetamida (8e) 

 

 

Nos três espectros de RMN 13C (Apêndices: Figuras - 40 e 42) foi possível 

identificar sinais semelhantes para os compostos (8d-f). Tomando como exemplo o 

espectro de RMN 13C do composto 8e (Figura 17), observou-se um sinal em 42 ppm 

referente ao carbono metilênico ligado ao nitrogênio benzílico, em 43 ppm referente 

ao carbono metilênico ligado ao cloro, em 55 ppm sinal referente ao carbono 

metílico, em 114 ppm e 129 ppm referente aos carbonos aromáticos, em 159 ppm 

referente ao carbono aromático ligado ao oxigênio da metoxila e em 165 ppm 

referente ao carbono da carbonila. 

 

 

8e 
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Figura 17 - Espectro de RMN
 13

C (150 MHz, CDCl3) do composto  2-cloro-N-4-

metoxifenilbenzilacetamida (8e) 

 

 

4.2.6 Síntese dos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de alquila 

(9g-o) 

 

Foram sintetizados nove compostos finais (9g-o), através de uma reação de 

substituição nucleofílica SN2 entre os alquiltereftalatos de potássio e as 2-cloro-N-4-

metoxifenil(alquil)acetamida (Esquema 8). Com o intuito de prevenir uma possível 

reação de transesterificação, os compostos com R=Me e R=Et foram recristalizados 

em etanol, já os compostos com R=propil, foram recristalizados em propanol. O 

tempo reacional foi escolhido de acordo com o acompanhamento através de 

cromatografia de camada delgada, obtendo um tempo reacional de 6 horas. 

 

 

 

8e 
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Esquema 8 - Reação de substituição nucleofílica SN2 entre os alquiltereftalatos de potássio e as 2-

cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamidas 

 

Os dados de rendimento, massa molar e ponto de fusão de todos os nove 

compostos finais (9g-o) podem ser observados na Tabela 2. 

 

Tabela 2 - Dados obtidos para os nove compostos finais (9g-o) 

Compostos R n MM(g/mol) P.F(°C) Rendimentos(%) 

9g Me 0 343,33 185-187  76 

9h Et 0 357,36 165-167  74 

9i Pr 0 371,38 163-164  70 

9j Me 1 357,36 173-180  86 

9k Et 1 371,38 154-155  70 

9l Pr 1 385,41 158-160  70 

9m Me 2 371,38 171-172  74 

9n Et 2 385,41 150-152  75 

9o Pr 2 399,44 149-151  75 

 

Os nove compostos finais (9g-o) foram caracterizados por técnicas de 

espectroscopia de IV, RMN de 1H e 13C (uni e bidimensional).  

Para o composto final 9g, o uso de espectros bidimensionais de acoplamento 

1H-13C foi requerido para completa atribuição dos sinais de carbonos aromáticos e 

carbonilas. Assim, por meio do espectro de Heteronuclear Single-Quantum 

Correlation (HSQC) (Figura 18), foi possível distinguir os carbonos aromáticos 

hidrogenados por meio das correlações diretas dos hidrogênios H-3,3’ e H-4,4’ com 
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os carbonos C-3,3’ e C-4,4’, respectivamente, e do único sinal para os hidrogênios 

H-10,10’ e H-11,11’ com o único sinal para os carbonos C-10,10’ e C-11,11’. 

Figura 18 - Espectro de HSQC do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-oxoetiltereftalato de metila (9g) 

 

 

Por meio do espectro de Heteronuclear Multiple-Bond Correlation (HMBC) 

para o composto final 9g (Figura 19), foi possível distinguir os carbonos aromáticos 

não hidrogenados por meio das correlações indiretas dos hidrogênios H-3,3’ e H-4,4’ 

com os carbonos C-2 e C-5, respectivamente, e do único sinal para os hidrogênios 

H-10,10’ e H-11,11’ com os carbonos C-9 e C-12. Na região de carbonilas, 

observou-se uma correlação 2J do carbono C-6 em 164,67 ppm com os hidrogênios 

H-7, e as correlações 3J dos carbonos C-8 em 164,63 ppm e C-13 em 166,0 ppm 

com os hidrogênios H-10,10’ e H-14, respectivamente. 

 

9g 

C- 4,4’ 

C- 3,3’ 

C-10,10’  

e C-11,11’ 
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Figura 19 - Espectro de HMBC do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-oxoetiltereftalato de metila (9g) 

  

 

Na Tabela 3, podemos observar todos os deslocamentos químicos dos 

compostos (9g-i) da série com n=0. Dando destaque para os principais 

deslocamentos químicos de hidrogênio, característicos dos três compostos dessa 

série, a região entre 3,72-3,79 ppm apresentou um singleto para três hidrogênios da 

metoxila (H-1), a região em 4,94-4,95 ppm um singleto para dois hidrogênios do 

grupo metilênico (H-7), além dos hidrogênios aromáticos na região entre 6,88-8,17 

ppm através de quatro dubletos para oito hidrogênios.  

Na região entre 7,67-10,12 ppm, podemos observar um singleto para o 

hidrogênio do grupo amida (N-H). Segundo a literatura os sinais para os hidrogênios 

referentes às amidas encontrarem-se na faixa de 5-8 ppm, pôde-se observar que os 

compostos 9h e 9i apresentaram esse deslocamento em 10,12 e 10,11 ppm 

respectivamente. Isso pode estar associado a uma troca rápida de hidrogênios 

intramolecular ou com os hidrogênios do solvente, no caso o DMSO-d6, já que esses 

compostos foram analisados com esse solvente (PAVIA, 2010). 

9g 

C- 5 

C- 9 
C-12 

C-2 

C- 13 C- 6 C- 8 
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Tabela 3 - Deslocamentos químicos de 
1
H em ppm para os hidrogênios dos compostos 9g-i 

 

Como exemplo, temos o espectro de RMN 1H do composto 9h (Figura 20), 

onde podemos observar em 1,35 ppm um tripleto para três hidrogênios metílicos, um 

singleto em 3,73 ppm referente a três hidrogênios metílicos da metoxila, um quarteto 

para dois hidrogênios metilênicos em 4,37 ppm, um singleto para dois hidrogênios 

metilênicos em 4,95 ppm, na região de sinais aromáticos quatro dubletos entre 6,90-

8,18 ppm e em 10,12 ppm um singleto referente ao hidrogênio do grupo amida (N-

H). 

 

 

 

δ
1
H 

Compostos 

9g 9h 9i 

 
 

 

N-H 7,67 10,12 10,11 

H-1 3,79 3,73 3,72 

H-3,3’ 7,43 7,52 7,51 

H-4,4’ 6,87 6,91 6,90 

H-7 4,95 4,95 4,94 

H-10,10’ 8,16 8,16 8,17 

H-11,11’ 8,16 8,12 8,12 

H-14 3,96 4,37 4,27 

H-15 - 1,35 1,75 

H-16 - - 0,98 
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Figura 20 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, DMSO-d6) do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-

oxoetiltereftalato de etila (9h) 

 

 

Na Tabela 4, encontram-se os valores dos deslocamentos químicos de RMN 

13C para os compostos (9g-i) da série n=0, na qual apenas não se encontra os 

valores dos deslocamentos químicos referentes aos carbonos das carbonilas, uma 

vez que foi necessário a realização de RMN bidimensional (HSBC e HMBC) para 

afirmar com precisão os valores. Os sinais característicos dos carbonos dessa série, 

são os três sinais das carbonilas (C-6,C-8,C13) na região de 164 -166 ppm, um sinal 

entre 63,9-67,1 ppm referente ao carbono metilênico (C-7) e um sinal entre 55,5-

55,6 ppm referente ao carbono metílico da metoxila (C-1).  

  

 

 

 

 

9h 

H-15 

H-1 

H-14 

H-7 

H-3,3’ 
H-10,10’ 

H-11,11’ 

H-4,4

N-H
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Tabela 4 - Deslocamentos químicos de 
13

C em ppm para os carbonos dos compostos 9g-i 

 

 

 

δ
13

C 

Compostos 

9g 

 

9h 

 

9i 

 

C-1 55,5 55,6 55,6 

C-2 157,1 155,9 155,9 

C-3,3’ 122,3 121,4 121,4 

C-4,4’ 114,4 114,3 114,4 

C-5 129,7 131,9 131,9 

C-7 64,0 63,9 67,1 

C-9 134,9 134,4 134,4 

C-10,10’ 129,8 129,9 129,9 

C-11,11’ 129,9 130,2 130,2 

C-12 132,7 133,5 133,6 

C-14 52,5 61,7 63,9 

C-15 - 14,5 22,0 

C-16 - - 10,8 

 

Tomando como exemplo o espectro de RMN 13C para o composto 9h (Figura 

21), foi possível identificar sinais em 14,5 ppm referente ao carbono metílico (C-15), 

em 55,6 ppm referente ao carbono da metoxila (C-1), em 61,7 ppm referente ao 

carbono metilênico (C-14), em 63,9 ppm referente ao carbono metilênico (C-7), em 

121,4 ppm e 114,3 ppm referentes aos carbonos aromáticos (C-3,3’e C-4,4’), 

respectivamente, em 129,9 ppm e 130,2 ppm referentes aos carbonos (C-10,10’ e C-

11,11’), respectivamente, em 131,9 ppm sinal referente ao carbono aromático ligado 

ao nitrogênio (C-5), em 133,5 ppm referente ao carbono (C-12), em 134,4 ppm 

referente ao carbono aromático (C-9), em 155,9 ppm referente ao carbono aromático 

ligado à metoxila (C-2), além dos três sinais referentes às três carbonilas entre 

165,1-165,5 ppm. 
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Figura 21 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, DMSO-d6) do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-
oxoetiltereftalato de etila (9h) 

 

 

Na Tabela 5, foi possível observar todos os deslocamentos químicos dos 

compostos (9j-l) da série com n=1. Dando destaque para os principais 

deslocamentos químicos, característicos dos três compostos dessa série, a região 

entre 3,73-3,78 ppm possui um singleto para três hidrogênios da metoxila (H-1), a 

região entre 4,28-4,46 ppm apresentou um dubleto para dois hidrogênios referentes 

aos hidrogênios metilênicos benzílicos (H-6) característicos dessa série, um singleto 

para dois hidrogênios do grupo metilênico (H-8) na região entre 4,81-4,86 ppm, além 

dos hidrogênios aromáticos na região entre 6,76-7,50 ppm que apresentaram quatro 

dubletos para oito hidrogênios. Na região entre 7,67-10,12 ppm observa-se um sinal 

largo (single large) para o hidrogênio do grupo amida (N-H), essa diferença nos 

deslocamentos ocorre devido a explicação citada na série n=0. 

 

  

9h 

C-15 C-1 

C-15 

C-7 

C-4,4’ 

C-3,3’ 

C-11,11’ e C-10,10’   

C-5 

C-9 e 

C-12 

C-2 
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Tabela 5 - Deslocamentos químicos de 
1
H em ppm para os hidrogênios dos compostos 9j-l 

 

δ
1
H 

Compostos 

9j 

 

9k 

 

9l 

 

N-H 6,36 6,47 6,47 

H-1 3,79 3,78 3,78 

H-3,3’ 7,22 7,27 7,27 

H-4,4’ 6,87 6,86 6,86 

H-6 4,47 4,42 4,30 

H-8 4,87 4,86 4,86 

H-
11,11’ 

8,09 8,10 8,11 

H-
12,12’ 

8,11 8,08 8,09 

H-15 3,95 4,46 4,46 

H-16 - 1,41 1,80 

H-17 - - 1,04 

  

 Como exemplo, observa-se o espectro do composto 9k (Figura 22), onde 

apresenta um tripleto para três hidrogênios metilênicos em 1,41 ppm referente ao 

(H-16), um singleto em 3,78 ppm para três hidrogênios metílicos da metoxila (H-1), 

um multipleto em 4,42 ppm para dois hidrogênios metilênicos (H-6) característico 

dessa série, um singleto para dois hidrogênios metilênicos (H-8) em 4,86 ppm, um 

sinal largo em 6,47 ppm referente ao hidrogênio do grupo amida (N-H), na região de 

sinais aromáticos quatro dubletos entre 6,85-8,10 ppm referente a oito hidrogênios.  
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Figura 22 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-

oxoetiltereftalato de etila (9k) 

 

 

Na Tabela 6, encontram-se os valores dos deslocamentos químicos de RMN 

13C para os compostos (9j-l) da série n=1. Os sinais característicos dos carbonos 

dessa série, são os três sinais das carbonilas (C-7, C-9, C-14) na região de 164 -166 

ppm, um sinal em 63,7-67,1 ppm referente ao carbono metilênico (C-8), um sinal 

característico da série em 41,8-42,7 ppm referente ao carbono metilênico (C-6) e um 

sinal em 55,2-55,5 ppm referente ao carbono metílico da metoxila (C-1).  

  

9k 

H-16 

H-15 e H-6

H-1

H-8

N-H

H-10,10’ e H-11, 11’ 

H-3,3’ e H-4,4’ 
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Tabela 6 - Deslocamentos químicos de 
13

C em ppm para os carbonos dos compostos 9j-l 

 

δ
13

C 

Compostos 

9j 

 

9k 

 

9l 

 

C-1 55,5 55,3 55,3 

C-2 159,2 159,2 159,2 

C-3,3’ 129,1 129,1 129,1 

C-4,4’ 114,2 114,2 114,2 

C-5 131,4 132,5 132,5 

C-6 41,8 42,7 42,7 

C-8 63,7 63,7 67,1 

C-10 134,6 134,9 134,9 

C-
11,11’ 

129,6 129,7 129,7 

C-
12,12’ 

129,7 129,7 129,7 

C-13 132,6 134,9 134,9 

C-15 53,0 61,6 63,7 

C-16 - 14,3 22,0 

C-17 - - 10,5 

 

 

Tomando como exemplo o espectro do composto 9k (Figura 23), observa-se 

um sinal referente ao carbono metílico (C-16) em 14,3 ppm, além de um sinal em 

42,7 ppm referente ao carbono metilênico ligado ao nitrogênio (C-6), em 55,3 ppm 

sinal referente ao carbono metílico da metoxila (C-1), em 61,6 ppm sinal referente ao 

carbono metilênico (C-15), em 63,7 ppm  sinal referente ao carbono metilênico (C-8), 

em 114,2 ppm e 129,1 sinais referentes aos carbonos (C-3,3’ C-4,4’), 

respectivamente, em 129,7 ppm sinal referente aos carbonos (C-12,12’ e C-11,11’),  

em 134,9 ppm referente aos carbonos (C-10 e C-13), em 159,2 ppm sinal referente 

ao carbono ligado a metoxila (C-2) e entre 164,6-166,7 ppm três sinais referente as 

três carbonilas (C-7, C-9, C-14). 
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Figura 23 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto  2-(4-metoxibenzilamino-)2-
oxoetiltereftalato de etila (9k) 

 

 

Na Tabela 7, observa-se todos os deslocamentos químicos dos compostos 

(9m-o) da série com n=2. Dando destaque para os principais deslocamentos 

químicos, característicos dos três compostos dessa série, na região entre 3,60-3,78 

ppm possui um singleto para três hidrogênios referente a metoxila (H-1), entre 2,80-

2,81 ppm possui um tripleto para dois hidrogênios referentes aos hidrogênios 

metilênicos (H-6) e entre 3,60-3,61 ppm multipleto para dois hidrogênios metilênicos 

(H-7), ambos característicos dessa série. Também se observa um singleto para dois 

hidrogênios do grupo metilênico (H-9) na região de 4,78-4,80 ppm, além dos 

hidrogênios aromáticos onde observa-se quatro dubletos entre 6,79-8,12 ppm 

referente a oito hidrogênios aromáticos. Na região entre 7,67-10,12 ppm foi possível 

identificar um singleto para o hidrogênio do grupo amida (N-H), essa diferença entre 

os deslocamentos químicos da amida ocorre devido a explicação citada na série 

n=0. 
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Tabela 7 - Deslocamentos químicos de 
1
H em ppm para os hidrogênios dos compostos 9m-o 

 

δ
1
H 

Compostos 

9m 

 

9n 

 

9o 

 

N-H 6,15 6,13 6,16 

H-1 3,75 3,76 3,75 

H-3,3’ 7,10 7,10 7,10 

H-4,4’ 6,79 6,79 6,79 

H-6 2,80 2,80 2,80 

H-7 3,58 3,59 3,59 

H-9 4,78 4,79 4,78 

H-
12,12’ 

8,11 8,12 8,12 

H-
13,13’ 

7,96 7,96 7,96 

H-16 3,97 4,43 4,33 

H-17 - 1,44 1,82 

H-18 - - 1,06 

 

 

Como exemplo desta série, temos o composto 9n (Figura 24), onde pôde-se 

observar um tripleto para dois hidrogênios (H-17) metílicos em 1,44 ppm, um tripleto 

em 2,80 ppm referente a dois hidrogênios (H-6) metilênicos e um multipleto para 

dois hidrogênios (H-7) metilênicos em 3,59 ppm, ambos característicos dessa série. 

Singleto para três hidrogênios (H-1) metilênicos do grupo metoxila em 3,76 ppm, 

tripleto para dois hidrogênios (H-16) metilênicos em 4,43 ppm, singleto para dois 

hidrogênios (H-9) metilênicos em 4,79 ppm, um singleto referente ao hidrogênio do 

grupo acetamida em 6,13 ppm. Na região de aromático, observa-se quatro dubletos 

entre 6,79-8,12 ppm referente a oito hidrogênios aromáticos.  
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Figura 24 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-

oxoetiltereftalato de etila (9n) 

  

 

Na Tabela 8, encontram-se os valores dos deslocamentos químicos de RMN 

13C para os compostos (9m-o) da série n=2. Os sinais característicos dos carbonos 

dessa série, são os três sinais das carbonilas (C-8, C-10, C-15) na região de 164-

166 ppm, um sinal em 63,6-67,1 ppm referente ao carbono metilênico (C-9), dois 

sinais característicos da série um em 34,4 ppm referente ao (C-6) e em 40 ppm 

referente ao (C-7), além de um sinal em 55,1 ppm referente ao carbono metílico da 

metoxila (C-1).  
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Tabela 8 - Deslocamentos químicos de 
13

C em ppm para os carbonos dos compostos 9m-o 

 

δ
13

C 

Compostos 

9m 

 

9n 

 

9o 

 

C-1 55,1 55,2 55,2 

C-2 158,4 158,4 158,4 

C-3,3’ 130,2 130,2 130,2 

C-4,4’ 114,1 114,2 114,2 

C-5 132,5 132,4 132,4 

C-6 34,4 34,4 34,4 

C-7 40,0 40,0 40,0 

C-9 63,6 63,6 67,1 

C-11 134,5 134,9 135,0 

C-12, 
12’ 

129,7 129,7 129,6 

C-13, 
13’ 

129,7 129,7 129,7 

C-14 134,5 134,9 135,0 

C-16 52,5 61,6 63,6 

C-17 - 14,3 22,0 

C-18 - - 10,5 

 

Como exemplo, observa-se o espectro de RMN 13C do composto 9n (Figura 

25), o qual apresentou um sinal referente ao carbono metílico (C-17) em 14,2 ppm, 

em 34,4 ppm e 40,0 ppm sinais referente aos carbonos metilênicos (C-6) e (C-7), 

ambos característicos dessa série. Em 55,2 ppm referente ao carbono da metoxila 

(C-1), em 61,6 ppm sinal referente ao carbono metilênico (C-16), em 63,6 ppm sinal 

referente ao carbono metilênico (C-9). Na região de aromático observa-se, um sinal 

em 130,2 ppm referente aos carbonos (C-3,3’), em 129,7 ppm referente aos 

carbonos (C-12,12’ e C-13,13’) da acetamida, respectivamente, em 114,2 ppm 

referente aos (C-4,4’), em 132,4 ppm referente ao (C-5), em 134,9 ppm referente 

aos carbono (C-11,11’ e C-14,14’) do aromático do núcleo tereftalato e em 158,4 um 
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sinal referente ao (C-2) ligado a metoxila. Além dos três sinais para as três 

carbonilas (C-8,C-10,C-15) entre 164,3-166,6 ppm. 

Figura 25 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-
oxoetiltereftalato de etila (9n) 

 

 

4.3 Dados experimentais de espectroscopia em infravermelho dos compostos 

finais (9g-o) 

 

Nos espectros de infravermelho dos compostos finais (9g-o) observam-se 

algumas bandas características, como as bandas referentes ao estiramento N-H de 

amida na região de 3500-3100 cm-1, aos hidrogênios alcânicos estiramentos na 

região entre 3000-2850 cm-1, duas fortes bandas de estiramento C=O dos ésteres do 

núcleo tereftálico na região entre 1750-1730 cm-1 e uma forte banda de C=O de 

amida na região entre 1680-1630 cm-1, bandas intensas na região entre 1300 -1100 

cm-1 referentes aos estiramentos C-O-C e C-N-C (PAVIA, 2010). 
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Na Tabela 9, encontram-se os valores dos principais estiramentos dos nove 

compostos finais (9g-o).  

Tabela 9 - Principais estiramentos dos compostos finais (9g-o) 

 

Compostos 

 Estiramentos  (cm
-1

) 

n R N-H Halc C=O C=C C-O-C 1,4-PhDi 

9g 0 Me 3257 2954 1722, 1664 1546, 
1512 

1288, 1280, 
1246, 1130, 

1103 

827, 727 

9h 0 Et 3267 2980 1735, 1716, 
1666 

1550, 
1510 

1269, 1242, 
1122, 1099 

829, 725 

9i 0 Pr 3269 2962 1732, 1716, 
1668 

1552, 
1510 

1276, 1240, 
1124, 1107 

827, 725 

9j 1 Me 3288 2958, 
2831 

1735, 1720, 
1656 

1552, 
1512 

1273, 1244, 
1217, 1128, 

1105 

800, 729 

9k 1 Et 3282 2953 1735, 1718, 
1651 

1550, 
1516 

1269, 1249, 
1238, 1124, 

1103 

819, 725 

9l 1 Pr 3294 2966, 
2929, 
2875 

1734, 1720, 
1658 

1546, 
1516 

1274, 1242, 
1219, 1128, 
1120, 1103 

815, 725 

9m 2 Me 3302 2954 1735, 1724, 
1660 

1571, 
1514 

1274, 1242, 
1126, 1103 

810, 729 

9n 2 Et 3300 2983, 
2956 

1735, 1716, 
1660 

1571, 
1514 

1269, 1242, 
1126, 1099 

817, 727 

9o 2 Pr 3309 2960, 
2875, 
2835 

1732, 1714, 
1662 

1571, 
1514 

1274, 1242, 
1120, 1109 

817, 729 

 

A série com n=2 apresentou uma característica diferente das outras, com o 

aumento da cadeia carbônica do éster, os estiramentos referentes aos hidrogênios 

alcânicos variavam de acordo com o número de carbono. Por exemplo, o composto 

9m apresentou um estiramento em 2954 cm-1, o composto 9n apresentou dois 

estiramentos em 2983 e 2956 cm-1 e o composto 9o apresentou três estiramentos 

em 2960, 2875 e 2835 cm-1. 
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O espectro de IV do composto 9m (Figura 26), observou-se uma banda em 

3302 cm-1 de  N-H, na região de hidrogênios alcânicos foi possível observar uma 

banda em 2964 cm-1, duas bandas em 1735 e 1724 cm-1 referentes às carbonilas 

dos ésteres do núcleo tereftálico e uma banda em 1660 cm-1 referente à carbonila de 

amida, duas bandas referentes a C=C de aromático em 1571 e 1514 cm-1, fortes 

bandas referentes a estiramentos C-O-C e C-N-C na região entre 1274 e 1103 cm-1, 

além de duas fortes bandas em 810 e 729 cm-1 referentes aos benzenos 1,4-

dissubstituído (PAVIA, 2010).  

Figura 26 - Espectro de IV do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-oxoetiltereftalato de metila (9m) 

 

O espectro de IV do composto 9n (Figura 27), observou-se uma banda em 

3300 cm-1 de N-H, na região de hidrogênios alcânicos observou-se duas bandas em 

2983 e 2956 cm-1 devido ao aumento da cadeia carbônica do éster (R=Et), duas 

bandas em 1735 e 1716 cm-1 referentes às carbonilas de ésteres do núcleo 

tereftálico e uma banda em 1660 cm-1 referente à carbonila de amida, duas bandas 

referentes a vibração C=C de aromático em 1571 e 1514 cm-1, fortes bandas 

referentes a estiramentos C-O-C e C-N-C na região entre 1269 e 1099 cm-1, além de 

duas bandas em 817 e 727 cm-1 referentes o benzeno 1,4-dissubstituído (PAVIA, 

2010).   
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Figura 27 - Espectro de IV do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-oxoetiltereftalato de etila (9n) 

 

O espectro de IV do composto 9o (Figura 28), observou-se uma banda em 

3309 cm-1 de N-H, na região de hidrogênios alcânicos se observou três bandas em 

2960, 2875 e 2835 cm-1 devido ao aumento da cadeia carbônica do éster (R=Pro), 

duas bandas em 1732 e 1714 cm-1 referentes às carbonilas de ésteres do núcleo 

tereftálico e uma banda em 1662 cm-1 referente à carbonila de amida, duas bandas 

referentes a vibração C=C de aromático em 1571 e 1514 cm-1, bandas intensas 

referentes a estiramentos C-O-C e C-N-C na região entre 1274 e 1109 cm-1, além de 

duas bandas em 817 e 729 cm-1 referentes a benzenos 1,4-dissustituido (PAVIA, 

2010). 
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Figura 28 - Espectro de IV do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-oxoetiltereftalato de propila (9o) 

  

 

4.4 Dados teóricos de espectroscopia em infravermelho dos compostos finais 

(9g-o) 

   

Nos espectros de infravermelho experimentais dos compostos finais (9g-o) 

não foi possível identificar com precisão alguns estiramentos, como as carbonilas de 

ésteres, as ligações C-O-C e benzenos 1,4-dissubstituídos. Entretando, com o 

estudo teórico em infravermelho através da visualização em 3D e da ferramenta de 

simulação de estiramento do programa Gaussview 5.0 (DENNINGTON et al., 2009), 

foi possível distinguir essas bandas e confirmar as demais obtidas 

experimentalmente. 

As frequências vibracionais das nove moléculas finais sintetizadas nesse 

trabalho (9g-o) foram calculadas no programa Gaussian (FRISCH et al., 2010), pelo 

método DFT e otimizadas utilizando os funcionais B3LYP, Cam-B3LYP, BHandH-

LYP, com o conjunto de bases 6-311++G(d,p). Na Figura 29 encontram-se as 

estruturas otimizadas das nove moléculas finais (9g-o). Para todas as imagens 

obtidas no programa Gaussview 5.0, os átomos de cor branca referem-se ao 

hidrogênio, a cor cinza refere-se ao carbono, a cor vermelha refere-se ao oxigênio e 

a cor azul ao átomo de nitrogênio. 
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Figura 29 - Estrutura otimizada dos nove compostos finais (9g-o) 

   

9g 9h 9i 

   

9j 9k 9l 

 
  

9m 9n 9o 

 

 

Para saber o desempenho dos funcionais utilizados foi feito um gráfico dos 

valores experimentais de espectroscopia de IV versus os valores teóricos nos três 

funcionais (B3LYP, Cam-B3LYP, BHandH-LYP) para os nove compostos finais (9g-

o), obtendo os valores de R2 conforme apresentados na Tabela 10.  

Por apresentar estruturas e otimizações diferentes, cada molécula apresentou 

um desempenho diferente em relação aos três funcionais testados. Por exemplo, o 

funcional B3LYP apresentou melhor desempenho para os três compostos (9g-i) da 

série n=0, entretando, os compostos 9h e 9i apresentaram R2 igual para o funcional 

B3LYP e Cam-B3LYP. Para a série n=1, o funcional Cam-B3LYP apresentou melhor 

desempenho para os compostos 9j e 9l, já o B3LYP mostrou ser o mais eficiente 

para o composto 9k. Para a série n=2, o funcional Cam-B3LYP apresentou melhor 

desempenho para os compostos 9m e 9o, já o funcional BhandH-LYP apresentou 

oxigênio nitrogênio hidrogênio carbono 



Capítulo 4 – Resultados e Discussão | 66 
 
 

melhor desempenho no composto 9n. De forma geral os três funcionais tiveram um 

bom desempenho. 

 

Tabela 10 - Valores de R
2
 dos nove compostos nos três funcionais testados 

 

Funciona

is 

Compostos (R
2
) 

9g 9h 9i 9j 9k 9l 9m 9n 9o 

B3LYP 0,9958 0,9978 0,9970 0,9957 0,9967 0,9979 0,9961 0,9965 0,9982 

Cam-

B3LYP 

0,9957 0,9978 0,9970 0,9958 0,9966 0,9981 0,9965 0,9976 0,9986 

BHandHL

YP 

0,9952 0,9971 0,9957 0,9954 0,9958 0,9977 0,9960 0,9977 0,9977 

 

Utilizando a ferramenta do programa Gaussview 5.0 de visualização e 

animação em 3D dos estiramentos, foi possível observar um padrão para as nove 

moléculas (9g-o). Na região próxima de 3500-3100 cm-1 foi identificado uma banda 

referente a N-H de amida, na região próxima de 3000-2850 cm-1 foi possível 

identificar os hidrogênios alcânicos, uma vez que ao variar o R= Me, Et, Pr, 

aumentava o número de estiramentos, estando de acordo com os valores obtidos 

experimentalmente.  

Na região de carbonila de éster próximo de 1750-1730 cm-1 foi possível 

identificar dois estiramentos muito próximos, entretanto o primeiro estiramento é 

referente à carbonila de éster (E2), conforme apresentado na Figura 30, e o 

segundo estiramento (E1) foi identificado como o da carbonila onde ocorrem as 

variações de R=Me, Et, Pr. Na região próxima de 1680-1630 cm-1 foi identificada a 

carbonila de amida (A1), estando de acordo com a literatura (PAVIA, 2010).  
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Figura 30- Visualização em 3D do programa Gaussview do composto 9g 

 

Na região próxima a 1600 cm-1 foi identificado um estiramento referente a 

C=C de aromático, na região entre 1550-1500 cm-1 foi identificado uma forte banda 

referente à ligação C-N, porém, na literatura essa ligação aparece na região abaixo 

de 1500 cm-1. Foi possível observar que a ligação C-N apresentou uma ressonância, 

conforme mostra linha pontilhada na Figura 31. Essa intensa banda acima de 1500 

cm-1, possivelmente, pode ter ocorrido devido à formação de ressonância entre a 

carbonila e a ligação C-N (PAVIA, 2010). 

Figura 31 - Visualização em 3D do programa Gaussview do composto 9g, mostrando formação de 

ressonância entre N-C-O. 

   

Na região próxima de 1300-1030 cm-1 foi possível identificar os estiramentos 

assimétricos e deformações angulares das ligações C-O-C de éster e éter 

fenilalquílico, sendo os estiramentos mais intensos entre 1280-1220 cm-1. Na região 

E2 

E1 

A1 
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entre 850-710 cm-1, foram identificados os estiramentos de benzenos 1,4-

dissubstituídos, mantendo esse padrão para os nove compostos finais (9g-o). 

Tomando como exemplo o composto 9m (Tabela 11), foi identificado um 

estiramento entre 3529-3460 cm-1 referente à ligação N-H de amida, entre 2944-

2904 cm-1 referente aos hidrogênios alcânicos da metila do éster, entre 1762-1723 

cm-1 referente à carbonila E2, 1753-1716 cm-1 referente à carbonila E1 e entre 1719-

1681 cm-1 referente à carbonila de amida A1. As ligações C=C de aromático 

apareceram entre 1625-1558 cm-1, entre 1288-1033 cm-1 estiramentos assimétricos 

e deformações angulares referentes às ligações C-O-C de éster e éter, entre 834-

807 cm-1 estiramento referente a benzeno 1,4-dissubstituido do núcleo acetamídico.  

Entre 733-715 cm-1 de acordo com a visualização do programa Gaussview 

5.0, foi possível observar que o estiramento era referente ao benzeno 1,4-

dissubstituido do núcleo tereftálico, esses estiramentos não encontram-se dentro da 

região de benzenos 1,4-dissubstituídos (850-800 cm-1) conforme mostra a literatura, 

pois, o benzeno do núcleo tereftálico possui grupos desativadores que 

provavelmente diminui o número de onda desses compostos. Com exceção da 

ligação C-N e 1,4-dissubstituído do núcleo tereftálico, todos os valores de 

estiramentos para os três funcionais utilizados, B3LYP, CAM-B3LYP e BHandHLYP, 

estão de acordo com os valores encontrados na literatura.  
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Tabela 11 - Valores dos cálculos teóricos nos três funcionais do composto 9m 

 

 (cm
-1

) Referência* Experimental B3LYP CAM-B3LYP BHandLYP 

N-H 3500-3100 3302 3529 3460 3521 

Halc 3000-2850 2954 2944 2904 2935 

C=OE2 1750-1730 1735 1762 1723 1756 

C=OE1 1750-1730 1724 1753 1716 1749 

C=OA1 1680-1630 1660 1719 1681 1710 

C=C 1600 1571 1625 1598 1617 

C=C 1600 1514 1582 1558 1575 

C-OE1a 1300-1100 1274 1275 1252 1288 

C-OEb 1300-1100 1242 1256 1231 1258 

C-OE2a 1300-1100 1242 1241 1226 1238 

C-OE1a 1300-1100 1126 1115 1094 1115 

C-OE2a 1300-1100 1103 1111 1093 1113 

C-OEb 1040 1103 1054 1033 1052 

1,4-diAmd 800-850 810 822 807 834 

1,4-diTer  729 727 715 733 

*PAVIA, 2010 

 

Analisando o mapa de potencial eletrostático dos compostos finais (9g-9o), 

podemos observar que todos possuem perfis similiares das regiões de potencial 

eletrostático. As regiões na coloração vermelha estão em torno dos átomos de 

oxigênio das carbonilas e das ligações C-O-C, sugerindo que essas regiões são 

mais nucleofílicas e estão mais dispostas a receber ligações de hidrogênio. A região 

de coloração azul está em torno do hidrogênio da acetamida, sugerindo que essa é 

uma região mais eletrofílica e está mais disposta a doar ligações de hidrogênio.  

A Figura 32 encontra-se o mapa de potencial eletrostático de um composto 

de cada série (n=0, 1, 2). Foi possível observar que a série n=0, por não apresentar 

espaçamento entre a carbonila de amida e o anel aromático, apresentou uma maior 

E1 

E2 

E1a 

E2a 

A1 

Eb 

Halc 
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região de densidade eletrônica negativa, uma vez que ocorre uma ressonância 

direta entre a carbonila e o anel aromático. 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

[Digite uma citação do 

documento ou o resumo de 

um ponto interessante. Você 

pode posicionar a caixa de 

texto em qualquer lugar do 

documento. Use a guia 

Ferramentas de Desenho para 

alterar a formatação da caixa 

de texto de citação.] 9h 
9k 

Figura 32 - Mapa de potencial eletrostático dos compostos 9h,9k e 9n. Calculados com um valor de 
isodensidade de 0,001 u.a. O vermelho representa um valor de -0,002 u.a, o verde 0,000 u.a, o 
amarelo -0,001 u.a e o azul 0,002 u.a  

9n 
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4.5 Avaliação da atividade antimicrobiana  

 

As análises de atividades antibacteriana e antifúngica foram realizadas no 

Laboratório de Pesquisas Microbiológicas (LAPEMI), no Departamento de 

Microbiologia e Parasitologia da Universidade Federal de Santa Maria, onde os 

compostos 8d-f e 9g-o foram testados frente a cinco cepas de bactérias, seis cepas 

de leveduras e seis cepas de fungos filamentosos. 

Os compostos 8d-f e 9g-o foram avaliados quanto às suas atividades 

antimicrobiana in vitro contra um painel de microorganismos. As bactérias utilizadas 

foram Bacillus subtilis (ATCC 19659), Pseudomonas aeruginosa (ATCC 9027), 

Klebsiella pneumoniae (isolado clínico), Salmonella typhimurium (ATCC 14028) e 

Staphylococcus aureus (ATCC 25923); os fungos filamentosos utilizados foram 

Aspergillus niger, Aspergillus flavus, Aspergillus fumigatus e Fusarium oxysporum 

(ambos isolados clinicamente); as leveduras utilizadas foram Candida albicans 

(ATCC 14057), Candida glabrata (ATCC 90030), Candida tropicalis (ATCC 750), 

Prototheca zopfii (isolado clínico 401AD), Cryptococcus gatti (ATCC 56990) e 

Saccharomyces cerevisiae (ATCC 2601). 

A Tabela 12 apresenta os valores da CIM e CFM das 2-cloro-4-

metoxifenil(alquil)acetamidas (8d-f), no qual apresentaram atividade antifúngica 

frente à levedura Prototheca zopfii (isolado clínico 401AD) nas concentrações 0,625 

µg.mL-1; 2,5 µg.mL-1 e 5 µg.mL-1, respectivamente. O composto 8d apresentou 

atividade fungistática frente à levedura Saccharomyces cerevisiae (ATCC 2601) na 

concentração de 80 µg.mL-1.  

O composto final 9n apresentou atividade fungistática frente à levedura 

Cryptococcus gatti (ATCC 56990) na concentração de 80 µg.mL-1. Os compostos 

9g-l e 9o precipitaram na presença do meio Roswell Park Memorial Institute (RPMI). 

 

 

 

 

 

 

9n 
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Tabela 12: Valores da avaliação da antifúngica frente seis cepas de Leveduras 

 

Compostos 

Leveduras 

C. alb. C. gl. C. trop. S. cer. Prot. C. gatti 

8d - - - 80/- 0,625/0,625 - 

8e - - - - 2,5/2,5 - 

8f - - - - 5/5 - 

Fluconasol 4,0 8,0 4,0 1,0  2,0 

Anfotericina B     0,5  

- : não ativo 

CIM/CFM: Concentração Inibitória Mínima/Concentração Fungicida Mínima em µg.mL
-1 

 

A Tabela 13 apresenta os valores de CIM e CFM das 2-cloro-4-

metoxifenil(alquil)acetamidas (8d-f), no qual o composto 8d apresentou atividade 

fungistática frente aos fungos filamentosos Aspergillus niger, Aspergillus flavus e 

Aspergillus fumigatus, todos na concentração de 80 µg.mL-1, e o composto 8e 

apresentou atividade fungistática apenas para o fungo Aspergillus fumigatus na 

concentração de 80 µg.mL-1. Os compostos finais 9m-n não apresentaram atividade 

antifúngica frente aos fungos filamentosos testados, entretanto, os compostos 9g-l e 

9o precipitaram na presença do meio RPMI. 

 

Tabela 13: Atividade antifúngica frente quatro cepas de fungos filamentosos 

 

Compostos 

Fungos Filamentosos 

A. niger A. flavus A. fumigatus Fusarium 

8d 80/- 80/- 80/- 80/- 

8e - - 80/- - 

8f - - - - 

Anfotericina B 1,0 1,0 1,0 1,0 

- : não ativo 

CIM/CFM: Concentração Inibitória Mínima/Concentração Fungicida Mínima em µg.mL
-1 

 

Tanto os compostos intermediários (8d-f) quanto os compostos finais (9g-o) 

não apresentaram atividade antibacteriana nas concentrações de 80-0,3 µg.mL-1. 

Entretanto, os compostos 9g-l e 9o precipitaram na presença do meio RPMI. 
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5. CONCLUSÕES E PERSPECTIVAS 

5.1 CONCLUSÕES 

 

 A rota sintética para obtenção dos alquiltereftalatos de potássio a partir de 

garrafas PET pós-consumo apresentou ser simples, rápida e com bons 

rendimentos (68-77%). 

 Os nove compostos finais, dentre os quais oito são inéditos, apresentaram 

uma rota sintética simples e eficaz, com rendimentos entre 70-86%. 

 Os compostos intermediários e finais foram caracterizados por meio de 

técnicas espectroscópicas de IV, RMN de 1H e 13C (uni e bidimensional). 

 Para o composto final 9g, o uso de espectros bidimensionais de acoplamento 

1H-13C foi de extrema importância para completa atribuição dos sinais de 

carbonos aromáticos hidrogenados, pela correlação direta em HSQC, e de 

carbonos aromáticos não hidrogenados e carbonilas, pela correlação indireta 

em HSBC. 

 Os compostos 8d-f apresentaram atividade fungicida frente à levedura 

Prototheca zopfii e o composto 8d apresentou atividade fungistática frente à 

levedura Saccharomyces cerevisiae, e apenas o composto final 9n 

apresentou atividade fungistática frente à levedura Cryptococcus gatti.  

 O composto 8d apresentou atividade fungistática frente aos fungos 

filamentosos Aspergillus niger, A. flavus e A. fumigatus, e o composto 8e 

apresentou atividade fungistática apenas para o fungo A. fumigatus. 

 Os compostos intermediários (8d-f) e os compostos finais (9g-o) não 

apresentaram atividade antibacteriana nas concentrações de 80-0,3 µg.mL-1. 

 O método quântico DFT, com o conjunto de bases 6-311++G(d,p) e os 

funcionais B3LYP, Cam-B3LYP e BHandH-LYP foi bastante eficiente na 

otimização e cálculo dos espectros vibracionais harmônicos dos noves 

compostos finais, onde os valores dos estiramentos teóricos estavam 

próximos dos experimentais. 

 Os mapas de potencial eletrostático dos nove compostos finais apresentaram 

com clareza as regiões de maior probabilidade em doar e receber ligações de 

hidrogênio.  
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5.2 PERSPECTIVAS 

 

 Aumentar a extensão hidrocarbônica do grupo R para avaliar a influência na 

lipofilicidade; 

 Realizar novamente os estudos biológicos, através da formação do sal dos 

produtos finais;  

 Avaliar a atividade antileishmanial; 

 Realizar um estudo teórico em RMN de 1H para distinguir com maior previsão 

os sinais referentes aos hidrogênios aromáticos; 

 Aguardar dados de raios X de compostos com aspecto cristalinos 

encaminhados para difração. 
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6. METODOLOGIA 

 

6.1 Materiais 

 

Todos os reagentes e solventes utilizados nas sínteses foram obtidos pela 

Sigma-Aldrich. Os espectros na região de infravermelho foram obtidos no 

espectrômetro FTIR modelo IRPrestige-21, do fabricante Shimadzu, utilizando o 

método ATR. Os espectros de RMN de 1H e 13C foram registrados nos 

espectrômetros: BRUKER AVANCE III 6009600, 600 MHz, 400 MHz e 200 MHz para 

1H e 150,00 MHz para 13C. Os dados de 1H e 13C, foram obtidos em tubos de 5 mm, 

em uma concentração de 0,05M, utilizando os solventes clorofórmio deuterado 

(CDCl3) ou dimetilsulfóxido deuterado (DMSO-d6), água deuterada (D2O) e 

tetrametilsilano (TMS) para referência interna. 

 

6.2 Síntese 

 

6.2.1 Obtenção do tereftalato de potássio (2) 

 

Em um balão de 250 mL, foi adicionado 16,31g de pedaços triturados de 

garrafas PET incolores pós consumo (1), considerando a massa molar média de 

192,00 g.mol-1, 100mL de álcool amílico e 14,02 g de hidróxido de potássio (KOH). A 

mistura foi colocada em refluxo a uma temperatura de 140 °C durante 90 minutos, 

após o seu resfriamento, a solução foi filtrada e posteriormente realizou-se uma 

extração do filtrado utilizando água destilada. A parte extraída foi adicionada em um 

balão e o solvente foi evaporado sob pressão reduzida (LIMA et al, 2019). O produto 

obtido foi o tereftalato de potássio (2) (Esquema 9). Rendimento: 90%. P.F.: ˃300 

°C. RMN 1H (200 MHz, D2O): δ 7,83 (s, 4H). 

Esquema 9 - Despolimerização do PET para obtenção do tereftalato de potássio (2) 
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6.2.2 Obtenção do ácido tereftálico (3) 

 

Em um béquer contendo água destilada foi adicionado o tereftalato de 

potássio (2) e após total solubilização foi adicionado algumas gotas de ácido 

clorídrico (HCl) até que a solução chegasse a um pH igual a 2, onde pode-se 

observar a formação de um precipitado branco, o ácido tereftálico (3) (Esquema 10). 

Em seguida, a solução foi filtrada e o precipitado seco em estufa (LIMA et al., 2019). 

Rendimento: 95%. PF: ˃300 °C. 

Esquema 10 - Acidificação do tereftalato de potássio 

 

6.2.3 Obtenção dos tereftalatos de dialquila (4a-c) 

 

 Em um balão de 100 mL, foi adicionado 30 mmol do ácido tereftálico (3) em 

60mL dos respectivos álcoois, em seguida, a solução foi colocada em um banho de 

gelo, sob agitação e foi adicionado 5 mL (68,8 mmol) de SOCl2 lentamente. Ao final 

da adição do SOCl2 a solução foi deixada em refluxo a uma temperatura de 80º C 

durante 12 horas, após o tempo reacional o excesso de solvente foi evaporado sob 

pressão reduzida e foi adicionado uma solução de bicarbonato de sódio (NaHCO3) 

10% até total ausência da efervescência. A solução foi filtrada a vácuo, obtendo-se 

um precipitado branco, para os compostos 4a e 4b. Para o composto 4c, foi 

realizado após a etapa de filtração uma extração com diclorometano e em seguida 

evaporado sob pressão reduzida para obter um líquido para o composto 4c, 

(Esquema 11) (CHENOT et al., 2007).  

 

Esquema 11 - Obtenção dos tereftalatos de dialquila 
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Tereftalato de dimetila (4a): Rendimento:90%, sólido branco, PF: 141-143°C. RMN 

1H (200 MHz, CDCl3): δ 3,95 (s, 6H), 7,10 (s, 4H).  

Tereftalato de dietila (4b): Rendimento:78%, sólido branco, PF: 38-39°C. RMN 1H 

(200 MHz, CDCl3): δ 1,42 (t, 8H), 4,41 (q, 4H), 8,10 (s, 4H). 

Tereftalato de dipropila (4c): Rendimento:70%, líquido marrom claro. RMN 1H (200 

MHz, CDCl3): δ 1,05 (t, 6H), 1,82 (m, 4H), 4,31 (t, 4H), 8,11 (s, 4H). 

 

6.2.4 Obtenção dos alquiltereftalatos de potássio (5a-c) 

 

Em um balão de 50 mL foi adicionado 15 mmol dos ésteres (4a-c), 50mL dos 

respectivos álcoois e 15 mmol de hidróxido de potássio (KOH), a mistura reacional 

foi levada a refluxo durante 12 horas, posteriormente adicionou-se diclorometano e a 

solução foi filtrada a vácuo, o precipitado foi lavado com diclorometano algumas 

vezes e posteriormente levado a estufa, os precipitados apresentaram uma 

coloração branca (Esquema 12) ( CHENOT et al., 2007). Rendimentos foram de 68-

77%. 

Esquema 12 - Obtenção dos sais dos tereftalatos de dialquila 

 

 

Metiltereftalato de potássio (5a) - rendimento: 77%;sólido branco; PF: > 300 °C; IR 

(ATR): /cm-1 = 2962 (C-Halcano), 1724 (C=O), 1589, 1546 (C=C), 1386, 1280, 1105 

(C-O-C), 731 (1,4-dissubstituído-Ph) cm-1;RMN 1H (400 MHz, D2O, 25 °C):  = 3,82 

(s, 3H,CH3), 7,80 (d, 2H, Ph), 7,88 (d, 2H, Ph) ppm. 

Etiltereftalato de potássio (5b) - rendimento: 70%;sólido branco; PF: > 300 °C; IR 

(ATR): /cm-1 = 2981, 2935 (C-Halcano), 1714 (C=O), 1589, 1568, 1546 (C=C), 1384, 

1271, 1103 (C-O-C), 732 (1,4-dissubstituído-Ph); RMN 1H (400 MHz, D2O, 25 °C):  

1,30 (t, 3H, CH3), 4,28 (q, 2H, CH2), 7,82 (d, 2H, Ph), 7,94 (d, 2H, Ph) ppm. 

Propiltereftalato de potássio (5c) rendimento: 68%;sólido branco; PF: > 300 °C; IR 

(ATR): /cm-1  = 2964, 2875 (C-Halcano), 1714 (C=O), 1589, 1546 (C=C), 1386, 1271, 
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1101 (C-O-C), 732 (1,4-dissubstituído-Ph) cm-1; RMN 1H (400 MHz, D2O, 25 °C):  

0,89 (t, 3H, CH3), 1,65 ( m, 2H, CH2), 4,13 (t, 2H, CH2), 7,82 (d, 2H, Ph), 7,89 (d, 2H, 

Ph) ppm. 

6.2.5 Obtenção das 2-cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamida (8d-f) 

 

 Foi adicionado a um balão de 50 mL, 20 mmol respectivamente da 4-

metoxifenil(alquil)amina e 20 mol de trietilamina (TEA) solubilizado em 20 mL de 

diclorometano (DCM) a uma temperatura de 0 ºC, em seguida foi adicionado 24 

mmol cloreto de cloroacetila lentamente. Após a completa adição do cloreto, o banho 

de gelo foi retirado e a reação permaneceu sob agitação durante 20 horas a 

temperatura ambiente. Ao final da reação o solvente foi removido sob pressão 

reduzida e o resíduo foi lavado com uma solução de bicarbonato de sódio (NaHCO3) 

10% e água gelada (3 x 20 mL), em seguida o precipitado foi filtrado (Esquema 13) 

(SOUZA et al., 2018). O produto foi purificado por cristalização com uma mistura de 

etanol/água. Os rendimentos foram de 71-84%. 

Esquema 13- Obtenção das 2-cloro-N-4-metoxifenil(alquil)acetamida 

 

 

2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida (8d) - rendimento: 84%; sólido marrom; PF: 121-

123 °C; RMN 1H (200 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 3,79 (s, 3H, CH3), 4,17 (s, 2H, 

CH2), 6,88 (d, 2H, Ph), 7,44 (d, 2H, Ph), 8,20 (s, 1H, H-N) ppm; RMN 13C (50 MHz, 

CDCl3/TMS, 25 °C):  = 43,0 (CH3), 55,6 (CH2), 114,3; 122,2; 129,8; 157,2 (Ph), 

163,9 (C=O) ppm. 

2-cloro-N-4-metoxifenilbenzilacetamida (8e) – rendimento:82%; sólido marrom; PF: 

108-109 °C IR (ATR): /cm-1 = 3321 (N-H), 3005 (Ar-H), 2958, 2931, 2839 (C-Halcano), 

1639 (C=O), 1541, 1510 (C=C), 1267, 1255, 1234, 1172 (C-N-C e C-O-C), 759 (1,4-

dissubstituído-Ph) cm-1. RMN 1H (200 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 3,79 (s, 3H, CH3), 

4,07 (s, 2H, CH2), 4,41 (s, 2H, CH2), 6,87 (d, 2H, Ph), 7,22 (d, 2H, Ph), 6,88 (s, 1H, 
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H-N) ppm; RMN 13C (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 42,0 (CH2), 43,0 (CH2), 55,0 

(OCH3), 114,2, 129,2, 129,3, 159,2 (Ph), 165,7 (C=O) ppm. 

2-cloro-N-4-metoxifenil(etil)acetamida (8f) – rendimento:71%; sólido marrom; PF: 

103-104 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3317 (N-H), 3008 (Ar-H), 2945, 2862 (C-Halcano), 1641 

(C=O), 1541, 1510 (C=C), 1298, 1240, 1192, 1176 (C-N-C e C-O-C), 815 (1,4-

dissubstituído-Ph) cm-1; RMN 1H (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 2,79 (t, 2H, CH2), 

3,54 (t, 2H, CH2), 3,80 (s, 3H, CH3), 4,02 (s, 2H, CH2), 6,59 (s, 1H, H-N), 6,87 (d, 2H, 

Ph), 7,12 (d, 2H, Ph), ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 34.5 (CH2), 

41,1 (CH2), 42.6 (CH2), 55,2 (OCH3), 114,1; 129,7; 130,2; 158,4 (Ph), 165,7 (C=O) 

ppm. 

6.2.6 Obtenção dos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de 

alquila (9g-o) 

 

Em um balão de 50 mL contendo 1,37 mmol dos respectivos alquiltereftalatos 

de potássio, foi adicionado 1,37 mmol das respectivas 2-cloro-N-4 

metoxifenil(alquil)acetamidas e 10 mL de dimetilformamida (DMF), em seguida, a 

mistura reacional permaneceu em refluxo a temperatura de 100 °C durante 6 horas, 

acompanhado por cromatografia de camada delgada (CCD). Após a solução voltar à 

temperatura ambiente, foi adicionado água destilada gelada, ocorrendo a formação 

do precipitado (Esquema 14), que então, foi filtrado a vácuo e posteriormente 

recristalizado em etanol para R=Me, Et e propanol par R=Pr. Rendimentos: 70-86%. 

Esquema 14 - Obtenção dos 2-(4-metoxifenil(alquil)amino)-2-oxoetiltereftalatos de alquila 

 

2-(4-metoxifenilamino)-2-oxoetiltereftalato de metila (9g) – rendimento: 76%; sólido 

cinza; PF: 185-187 °C (etanol); IR (ATR): /cm-1 = 3257 (N-H), 3062 (Ar-H), 2954 (C-

Halcano), 1722 (2xC=O, éster), 1664 (C=O, amida), 1546, 1512 (C=C), 1288, 1246, 

1130, 1103 (C-N-C e C-O-C), 827 (1,4-dissubstituído-Ph), 727 (1,4-dissubstituído-Ph); 

RMN 1H (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 3,79 (s, 3H, CH3), 3,96 (s, 3H, CH3), 
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4,95 (s, 2H, CH2), 6,87 (d, 2H, Ph), 7,43 (d, 2H, Ph), 7,67 (s, 1H, NH), 8,16 (s, 4H, 

Ph) ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 52,5 (CH3), 55,6 (CH3), 64,1 

(CH2), 114,4; 122,3; 129,8; 129,9; 132,7; 134,9; 157,2 (Ph), 164,6; 164,7 (C=O, éster 

e C=O, amida), 166,0 (C=O, éster) ppm;  

2-(4-metoxifenilamino)-2-oxoetiltereftalato de etila (9h) – rendimento: 74%; sólido 

cinza; PF: 165-167 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3267 (N-H), 2980 (C-Halcano), 1735 (C=O 

éster), 1716 (C=O éster), 1666 (C=O amida), 1550, 1510 (C=C), 1269, 1242, 1122, 

1099 (C-N-C e C-O-C), 829 (1,4-dissubstituído-Ph), 725 (1,4-dissubstituído-Ph); RMN 

1H (600 MHz, DMSO-d6, 25 °C):  = 1,37 (t, 3H, CH3), 3,73 (s, 3H, CH3), 4,39 (q, 2H, 

CH2), 4,95 (s, 2H, CH2), 6,91 (d, 2H, Ph), 7,52 (d, 2H, Ph), 8,16 (d, 2H, Ph), 8,12 (d, 

2H, Ph), 10,12 (s, 1H, NH) ppm; RMN 13C (150 MHz, DMSO-d6):  = 14,5 (CH3), 55,6 

(CH3), 61,7 (CH2), 63,9 (CH2), 114,3; 121,4; 129,9; 130,2; 131,9; 133,58; 134,4; 

155,93 (Ph), 165,11; 165,25 (C=O, éster e amida), 165.5 (C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxifenilamino)-2-oxoetiltereftalato de propila (9i) – rendimento: 70%; sólido 

branco; PF: 163-164 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3269 (N-H), 3064 (Ar-H), 2962 (C-

Halcano), 1732 (C=O, éster), 1716 (C=O, éster), 1668 (C=O, amida), 1552, 1510 

(C=C), 1276, 1240, 1124, 1107 (C-N-C e C-O-C), 827 (1,4-dissubstituído-Ph), 725 

(1,4-dissubstituído-Ph) cm-1; RMN 1H (600 MHz, DMSO-d6 /TMS, 25 °C):  = 0,99 (t, 

3H, CH3), 1,77 (m, 2H, CH2), 3,72 (s, 3H, CH3), 4,28 (t, 2H, CH2), 4,94 (s, 2H, CH2), 

6,90 (d, 2H, Ph), 7,51 (d, 2H, Ph), 8,13 (d, 2H, Ph), 8,17 (d, 2H, Ph), 10,11 (s, 1H, 

NH) ppm; RMN 13C (150 MHz, DMSO-d6):  = 10,7 (CH3), 22,0 (CH2), 55,6 (CH3), 

63,9 (CH2), 67,1 (CH2), 114,3; 121,4; 129,9; 130,2; 131,9; 133,6; 134,4; 155,9 (Ph), 

165,1 (C=O, éster), 165,2 (C=O, amida), 165,5 (C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxibenzilamino)-2-oxoetiltereftalato de metila (9j) – rendimento: 86%; sólido 

branco; PF: 173-180 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3288 (N-H), 3068 (Ar-H), 2958, 2831 (C-

Halcano), 1735 (C=O, éster), 1720 (C=O, éster), 1656 (C=O, amida), 1552, 1512 

(C=C), 1273, 1244, 1217, 1128, 1105 (C-N-C e C-O-C), 800 (1,4-dissubstituído-Ph), 

729 (1,4-dissubstituído-Ph); RMN 1H (600 MHz, CDCl3, 25 °C):  = 3,79 (s, 3H, CH3), 

3,95 (s, 3H, CH3), 4,47 (d, 2H, CH2), 4,87 (s, 2H, CH2), 6,36 (s, 1H, NH), 6,87 (d, 2H, 

Ph), 7,22 (d, , 2H, Ph), 8,09 (d, 2H, Ph), 8,11 (d, 2H, Ph), ppm; RMN 13C (150 MHz, 

CDCl3):  = 41,8. (CH2), 53,0 (CH3), 55,5 (CH3), 63,7 (CH2), 114,2; 129,1; 129,6; 
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129,7; 132,6; 134,6; 159,2 (Ph), 164,5 (C=O, éster), 166,0 (C=O, amida), 166,6 

(C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxibenzilamino)-2-oxoetiltereftalato de etila (9k) – rendimento: 70%; sólido 

branco; PF: 154-155 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3282 (N-H), 3064 (Ar-H), 2953 (C-

Halcano), 1735 (C=O, éster), 1718 (C=O, éster), 1651 (C=O, amida), 1550, 1516 

(C=C), 1269, 1249, 1138, 1124, 1103 (C-N-C e C-O-C), 819 (1,4-dissubstituído-Ph), 

725 (1,4-dissubstituído-Ph); RMN 1H (600 MHz, CDCl3) /TMS, 25 °C):  = 1,42 (t, 3H, 

CH3), 3,78 (s, 3H, CH3), 4,40 (s, 2H, CH2), 4,46 (q, 2H, CH2) 4,86 (s, 2H, CH2), 6,47 

(s, 1H, NH), 6,87 (d, 2H, Ph), 7,27 (d, 2H, Ph), 8,08 (d, 2H, Ph), 8,10 (d, 2H, Ph) 

ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3)  = 14,2 (CH3), 42,7 (CH2), 55,3 (CH3), 61,5 (CH2), 

63,7 (CH2), 114,1; 129,1; 129,7; 132,5; 134,9; 159,2; (Ph), 164,6 (C=O, éster), 165,5 

(C=O, amida), 166,7 (C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxibenzilamino)-2-oxoetiltereftalato de propila (9l) – rendimento: 70%; sólido 

branco; PF: 158-160 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3294 (N-H), 3068 (Ar-H), 2966, 2929, 

2875 (C-Halcano), 1734 (C=O, éster), 1720 (C=O, éster), 1658 (C=O, amida), 1546, 

1516 (C=C), 1274, 1242, 1219, 1128, 1120, 1103 (C-N-C e C-O-C), 815 (1,4-

dissubstituído-Ph), 725 (1,4-dissubstituído-Ph); RMN 1H (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 

°C):  = 1,05 (t, 3H, CH3), 1,82 (m, 2H, CH2), 3,78 (s, 3H, CH3), 4,31 (d, 2H, CH2), 

4,46 (t, 2H, CH2), 4,86 (s, 2H, CH2), 6,47 (s, 1H, NH) ,6,87 (d, 2H, Ph), 7,27 (d, 2H, 

Ph), 8,09 (d, 2H, Ph), 8,11 (d, 2H, Ph) ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3) :  = 10,4 

(CH3), 22,0 (CH2), 42,7 (CH2), 55,2 (CH3), 63,7 (CH2), 67,1 (CH2), 114,2; 129,1; 

129,7; 132.,5; 134.,9; 159,2 (Ph), 164,6 (C=O, éster), 165,6 (C=O, amida), 166,7 

(C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxifeniletilamino)-2-oxoetiltereftalato de metila (9m) – rendimento: 74%; 

sólido branco; PF: 171-172 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3302 (N-H), 3095, 3028 (Ar-H), 

2954 (C-Halcano), 1735 (C=O, éster), 1724 (C=O, éster), 1660 (C=O, amida), 1571, 

1514 (C=C), 1274, 1242, 1126, 1103 (C-N-C e C-O-C), 810 (1,4-dissubstituído-Ph), 

729 (1,4-dissubstituído-Ph) cm-1; RMN 1H (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 2,80 (t, 

2H, CH2), 3,58 (t, 2H, CH2), 3,75 (s, 3H, CH3), 3,97 (s, 3H, CH3), 4,78 (s, 2H, CH2), 

6,15 (s, 1H, NH), 6,79 (d, 2H, Ph), 7,10 (d, 2H, Ph), 7,96 (d, 2H, Ph), 8,11 (d, 2H, Ph) 

ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3) :  = 34,4 (CH2), 40,0 (CH2), 52,5 (CH3), 55,1 
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(CH3), 63,6 (CH2), 114,1, 129,7, 130,2, 132,5, 134,5, 158,4 (Ph), 164,3 (C=O, éster), 

166,0 (C=O, amida), 166,6 (C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxifeniletilamino)-2-oxoetiltereftalato de etila (9n) – rendimento: 75%; sólido 

branco; PF: 150-152 °C; IR (ATR): /cm-1 = 3300 (N-H), 3107 (Ar-H), 2983, 2956 (C-

Halcano), 1735 (C=O, éster), 1716 (C=O, éster), 1660 (C=O, amida), 1571, 1514 

(C=C), 1269, 1242, 1126, 1099 (C-N-C e C-O-C), 817 (1,4-dissubstituído-Ph), 727 

(1,4-dissubstituído-Ph); RMN 1H (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 1,44 (t, 3H, CH3), 

2,80 (t, 2H, CH2), 3,59 (t, 2H, CH2), 3,76 (s, 3H, CH3), 4,43 (q, 2H, CH2), 4,79 (s, 2H, 

CH2), 6,13 (s, 1H, NH), 6,79 (d, 2H, Ph), 7,10 (d, 2H, Ph), 7,96 (d, 2H, Ph), 8,12 (d, 

2H, Ph) ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3)  = 14,3 (CH3), 34,4 (CH2), 40,0 (CH2), 

55,2 (CH3), 61,6 (CH2), 63,6 (CH2), 114,2; 129,7; 129,7; 130,2; 132,4; 134,9; 158,4 

(Ph), 164,3 (C=O, éster), 165,5 (C=O, amida), 166,6 (C=O, éster) ppm; 

2-(4-metoxifenil(etil)amino)-2-oxoetiltereftalato de propila (9o) – rendimento: 75%; 

sólido bege; PF: 149-151 °C; IR (ATR):  = 3309 (N-H), 3103 (Ar-H), 2960, 2875, 

2835 (C-Halcano), 1732 (C=O, éster), 1714 (C=O, éster), 1662 (C=O, amida), 1571, 

1514 (C=C), 1274, 1242, 1120, 1109 (C-N-C e C-O-C), 817 (1,4-dissubstituído-Ph), 

729 (1,4-dissubstituído-Ph) cm-1; RMN 1H (600 MHz, CDCl3/TMS, 25 °C):  = 1,07 (t, 

3H, CH3), 1,85 (m, 2H, CH2), 2,81 (d, 2H, CH2), 3,61 (t, 2H, CH2), 3,75 (s, 3H, CH3), 

4,34 (t, 2H, CH2), 4,78 (s, 2H, CH2), 6,16 (s, 1H, NH), 6,79 (d, 2H, Ph), 7,10 (d, 2H, 

Ph), 7,97 (d, 2H, Ph), 8,12 (d, 2H, Ph) ppm; RMN 13C (150 MHz, CDCl3)  = 10,5 

(CH3), 22,0 (CH2), 34,4 (CH2), 40,0 (CH2), 55,1 (CH3), 63,6 (CH2), 67,1 (CH2), 114,1; 

129,6; 130,1; 132,4; 134,9; 158,4 (Ph), 164,3 (C=O, éster), 165,6 (C=O, amida), 

166,6 (C=O, éster) ppm; 

 

6.3 Estudo teórico 

 

Os cálculos teóricos foram realizados no Centro Nacional de Processamento 

de Alto Desempenho em São Paulo (CENAPAD-SP), da Universidade Estadual de 

Campinas (Unicamp). 

As estruturas foram desenhadas no programa GaussView 5.0 (DENNINGTON 

et al, 2009), onde foi utilizado o método quântico computacional DFT, em três 
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funcionais B3LYP, Cam-B3LYP, e BHandH-LYP com fatores de  escalonamento de 

0,9598; 0,9439; 0,9335 (WANG et al., 2015; MERRICK et al., 2007) respectivamente 

com o conjunto de bases de Pople 6-311++G(d,p), foram realizados os cálculos de 

otimização completa de geometria e dos espectros vibracionais harmônicos 

empregando o pacote computacional Gaussian 09 (FRISCH et al., 2010). 

 

6.4 Atividade antimicrobiana 

 

Para a avaliação antibacteriana foi utilizado o método por diluição de 

bactérias que crescem aerobiamente; segundo a norma aprovada. 10ª ed. Instituto 

de Padrões Clínicos e Laboratoriais: Wayne, Pensilvânia, EUA, 2015. 

O método utilizado para avaliação antifúngica de leveduras é a diluição em 

caldo de leveduras; segundo a norma aprovada. 4ª ed. Instituto de Padrões  Clínicos 

e Laboratoriais: Wayne, Pensilvânia, EUA, 2012. 

O método utilizado para avaliação antifúngica filamentosa é a diluição em 

caldo de fungos filamentosos; segundo a norma aprovada. 2ª ed. Instituto de 

Padrões Clínicos e Laboratoriais: Wayne, Pensilvânia, EUA, 2008. 
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APÊNDICES 

Figura 33 - Espectro de RMN 
1
H (400 MHz, CDCl3) do composto tereftalato de dimetila (4a) 

 

Figura 34 - Espectro de RMN 
1
H (400 MHz, CDCl3) do composto tereftalato de dipropila (4c) 
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Figura 35 - Espectro de RMN 
1
H (400 MHz, D2O) do composto metiltereftalato de potássio (5a) 

 

Figura 36 - Espectro de infravermelho do composto metiltereftalato de potássio (5a)
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Figura 37 - Espectro de RMN 
1
H (400 MHz, D2O) do composto propiltereftalato de potássio (5c) 

  

  

Figura 38 - Espectro de infravermelho do composto propiltereftalato de potássio (5c) 
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Figura 39 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida 

(8d) 

 

Figura 40 - Espectro de RMN 
13

C (50MHz, CDCl3) do composto 2-cloro-N-4-metoxifenilacetamida 
(8d)  
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Figura 41 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-cloro-N-4-

metoxifenil(etil)acetamida (8f) 

 

Figura 42 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-cloro-N-4-
metoxifenil(etil)acetamida (8f) 
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Figura 43 - Espectro de infravermelho do composto 2-cloro-N-4-metoxifenil(etil)acetamida (8f)

 

Figura 44 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3)do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-

oxoetiltereftalato de metila (9g) 
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Figura 45 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-
oxoetiltereftalato de metila (9g) 

  

Figura 46: - Espectro de infravermelho do composto  2-(4-metoxifenilamino-)2-oxoetiltereftalato de 
metila(9g) 
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Figura 47 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-oxoetiltereftalato de etila 
(9h) 

 

Figura 48 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, DMSO-d6) do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-

oxoetiltereftalato de propila (9i)
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Figura 49 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, DMSO-d6) do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-
oxoetiltereftalato de propila (9i) 

 

Figura 50 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxifenilamino-)2-oxoetiltereftalato de 
propila (9i)
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Figura 51 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-

oxoetiltereftalato de metila (9j) 

  

Figura 52 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-
oxoetiltereftalato de metila (9j) 
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Figura 53 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-oxoetiltereftalato de 
metila (9j) 

 

Figura 54 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-oxoetiltereftalato de 
etila (9k)
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Figura 55 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-

oxoetiltereftalato de propila (9l)

 

Figura 56 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-
oxoetiltereftalato de propila (9l)
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Figura 57 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxibenzilamino-)2-oxoetiltereftalato de 
propila (9l) 

 

Figura 58 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-

oxoetiltereftalato de metila (9m) 
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Figura 59 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-
oxoetiltereftalato de metila (9m) 

 

Figura 60 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-oxoetiltereftalato de 

metila (9m) 
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Figura 61 - Espectro de infravermelho do 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-oxoetiltereftalato de etila (9n).

 

Figura 62 - Espectro de RMN 
1
H (600 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-

oxoetiltereftalato de propila (9o)  
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Figura 63 - Espectro de RMN 
13

C (150 MHz, CDCl3) do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-
oxoetiltereftalato de propila (9o) 

 

Figura 64 - Espectro de infravermelho do composto 2-(4-metoxifeniletilamino-)2-oxoetiltereftalato de 
propila (9o) 
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Figura 65 - Mapa de potencial eletrostático dos compostos 9g,9i,9j,9l,9m,9o. 

 


