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Abstract

Nickel nanoparticles catalysts applied in
dynamic kinetic resolution of primary amines

Nickel nanoparticles were studied as catalysts for
DKR of amines leading excellent catalysts with high
yields and ee’s.

Introducao

As aminas enantiomericamente puras possuem
diversas aplicagdes na industria farmacéutica por
terem grande potencial biol6gico e interagirem com
0 sistema nervoso central, podendo atuar como
agentes antidepressivos.

A combinacdo de uma acilacdo enzimatica e uma
racemizacdo catalitica € um método eficaz para
produzir uma ampla gama de enantibmeros puros.[z]
O principal objetivo deste trabalho foi desenvolver
novos catalisadores heterogéneos de niquel e
avaliar suas eficiéncias na etapa de racemizacao
das reacdes de Resolugdo Cinética Dinamica de
aminas primarias, com o uso da enzima CALB
(Candida Antartica Lipase B) na etapa de resolucéo.

Resultados e Discussao

O método utilizado na preparacdo do catalisador
consistiu em uma reducgdo do percursor NiCl, com
boroidreto de sobdio, previamente suportado em
MgCOs, seguido de calcinagdo. Apos a andlise do
catalisador por difracdo de Raios-X, verificou-se que
nessas condi¢Bes foi obtido NiO, o qual teve sua
atividade catalitica avaliada nas reagdes de DKR.
Utilizou-se a a-metilbenzilamina como substrato
para os estudos iniciais sobre a DKR catalisada por
NiO e CALB (Tabela 1). Realizou-se uma
investigacdo sobre as condi¢cdes que conduziriam a
DKR de forma mais eficiente, ou seja, buscando
obter a respectiva acetamida em rendimento e
excesso enantiomérico em faixas satisfatorias.

Os estudos foram realizados com 0,5 mmol de a —
metilbenzilamina em tolueno como solvente, na
presenca da enzima CALB e de Na,CO;. Foram
feitas variacbes de agente acilante, temperatura,
tempo reacional e porcentagem de Ni no catalisador
metalico.

Tabela 1. Melhores condi¢cBes reacionais da DKR
catalisada por NiO com diferentes teores de Ni.

NH, HAc

iz

CALB, NiO, Na,CO;, tolueno, 24h

cHy @ — CHy

%Ni Agente t ee n%
acilante (°C) (%)

20 Ac. de etila 60 97 66

20 Ac. de 80 99 43
isoamila

10 Ac. de etila 60 97 46
10 Ac. de 100 93 46
isoamila

As acetamidas foram caracterizadas por RMN de 'H
(Figura 2) RMN de *C, CG/EM e CG com coluna
quiral (B-ciclodextrina).

Figura 2. Espectro de RMN ‘H da acetamida quiral.

Conclusodes |

Foram preparados e caracterizados catalisadores
de niquel contendo 10 e 20% de Ni, os quais foram
eficazes na etapa de racemizacdo nas reacgdes de
DKR da a-metilbenzilamina. A acetamida desejada
foi isolada em rendimentos de moderados a bons,
em excelentes ee’s. Esse trabalho continuara em
estudos no nosso grupo de pesquisa.
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