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Introducao |

Os compostos policiclicos (cage-like) contém um
angulo de ligacao incomum entre as ligagdes C-C-C
tetraédricas que se encontram num valor
significativamente diferente de 109,5°. Devido a
esses aspectos estruturais peculiares, esses
compostos vém despertando grande interesse para
estudos de atividades bioldgicas." Um fator
determinante no estudo dos compostos cage-like ou
do tipo gaiola é o conhecimento correto de sua
estrutura, jd que podem interagir de maneira
altamente especifica com receptores biolc')gicos.2 A
espectroscopia de Ressonancia Magnética Nuclear,
RMN, é uma das técnicas mais poderosas e
versateis de determinacao estrutural. As estruturas
desses compostos ndo sao simples e um problema
encontrado na analise dos espectros de RMN de H
e de RMN de "°C ¢é a sobreposicéo de seus sinais, 0
que dificulta uma atribuicdo inequivoca dos sinais
de RMN de 'H e de RMN de "C destes compostos,
ndo sendo encontrado um estudo detalhado deste
tipo na literatura. Este trabalho tem, entdo, por
objetivo usar diferentes técnicas de RMN
unidimensional e bidimensional, no intuito de
realizar uma atribuicdo inequivoca dos sinais de
RMN de 'H e de RMN de "°C dos compostos cage-
like 1 e 2, Figura 1.

Figura 1. Compostos cage-like 1 e 2.

Resultados e Discussao |
Na atribuicdo inequivoca dos sinais de RMN dos
compostos 1 e 2, Figura 1, foram analisados os
espectros de RMN 1D de 'H, *C{'H}, DEPT-135 e
2D gCOSY, gHSQC, gHMBC e gNOESY. As
principais atribuicbes se encontram na Tabela 1.
No espectro de RMN de 'H do composto 1 observa-
se no espectro de RMN 2D de COSY que Hg acopla
com Hs, Hs e H;. Com base nessa atribuicdo foi
possivel fazer a distingao entre os carbonos C, e Cs
pelo espectro 2D de gHSQC. Utilizando o espectro
2D de HSQC, foi possivel fazer a distingdo entre os
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sinais dos carbonos Cy, e C44, apesar da pequena
diferenca entre seus deslocamentos quimicos.

Tabela 1. Deslocamentos quimicos de 'H e °C, &
(ppm).

Composto (1) Composto (2)
C | §(°C) 3(*H) 3(*°C) §(*H)
1 39,3 2,43 46,0 2,44
2 51,2 2,60 48,1 2,55
H,.2,49 H,.2,36
4 351 H.'- 2,30 34.9 H,'- 2,30
Hs.2,20 Hs_2,19
5 26,5 Hs'- 1,87 26,0 Hs'-1,86
6 74,4 4,26 75,7 4,28
7 43,5 2,54 42,3 2,50
8 491 2,93 47,3 2,94
9 79,6 4,44 87,3 4,06
Hi.1,40
10| 37,2 Hoo- 1,48 77,1 3,56
Hi:.1,55 Hq1.1,46
M 374 MThe-1ea | %% [THy-te7

Analisando-se o espectro de RMN de 'H do
composto 2, é possivel diferenciar os hidrogénios
H4, H> e H7 através dos espectros 2D de gCOSY e
gHMBC. A partir dessas conclusbes foi possivel,
pelo espectro 2D de gHSQC, fazer as atribuigbes
para os carbonos C,, C; e C;. A distingao entre os
hidrogénios em 4 e 5 foi feita através do espectro de
RMN 2D de gHMBC. Pela ampliagdo de uma regido
desse espectro observa-se que ha um acoplamento
entre os hidrogénios em 5 com o carbono C;, que
se encontram a trés ligagdbes. O mesmo ndo é
possivel de observar com os hidrogénios em 4, que
se encontram a quatro ligacdes de C,.

A atribuicdo dos sinais de RMN de 'H e de RMN de
3C tiveram como suporte os experimentos 1D
(RMN 'H, RMN "c{'H} e DEPT-135) e os
experimentos 2D (gCOSY, gHMBC, gHSQC e
gNOESY), o que permitiu o assinalamento
inequivoco de todos os sinais.
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