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Introducéo

As metodologias para a determinacdo de
excessos enantioméricos baseadas em
Espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear
(RMN) continuam sendo as mais importantes para a
anélise de moléculas quirais." A determinagéo da
pureza enantiomérica de uma determinada amostra
utilizando RMN requer o uso de auxiliares quirais com
0 objetivo de converter a mistura dos enantibmeros
em andlise, na mistura dos diastereoisdmeros
correspondentes. Se a n&o-equivaléncia entre os
sinais for suficientemente grande, a integracdo dos
sinais pode levar a uma medida direta da composicao
diastereomérica da mistura, a qual pode ser
diretamente correlacionada a composi¢do original da
mistura.

Neste trabalho é descrito um novo agente de
derivatizacdo quiral (CDA) para a analise de acidos
carboxilicos.

Resultados e Discussao

A metodologia desenvolvida para a sintese do
composto de derivatizacdo quiral desejado foi
baseada na reacdo do &cido (S)-bromo-propiénico
com o anion fenilselenolato® gerado in situ (Esquema
1).
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A reacdo de 1 com &cidos carboilicos a e b
substituidos 2 foi baseada na utilizagdo de DCC* ou
DIC® como ativadores, utilizando-se DMAP como
catalisador (Esquema 2).
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Esquema 2

A reacdo levou aos produtos desejados 3a e 3b
em bons rendimentos em ambos o0s casos e em
condi¢cdes reacionais muito brandas. A andlise da
mistura obtida através de RMN "'Se revelou dois
picos em 379.26 e 379.10 ppm, correspondentes a
uma separacao de 0,16 ppm (9,12 Hz)(Figura l1a).
Quando a reacgdo foi realizada utilizando-se uma
amostra enriquecida com o isbmero S, dbservou-se
novamente a separagéo de sinais (Figura 1b).
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Figura 1: Espectro de RMN ""Se (CDCl,, 57 MHz - partes) (a)
correspondente ao compostos 3a-b (racémico); (b) mistura 3a-
b enriquecida com o isdmero S.

A vantagem desta metodologia € a possibilidade
de realizar a reagdo no proprio tubo de RMN,
utilizando-se um excesso de DCC ou DIC em CDCls.
Vale salientar que a separacdo foi observada com o
nucleo de ”’Se distante 6 ligagdes do centro quiral.

Conclusdes

Foi possivel obter uma razoavel separagdo dos
sinais dos enantidmeros do acido analisado através
de RMN de ""Se utilizando-se o &lcool 1 como CDA.

A reacdo possui a vantagem de poder ser realizada
no préprio tubo de RMN e levar a separa¢cdes com o
centro quiral distante 6 ligagdes do nicleo de "'Se.
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