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RESUMO

A primeira etapa do estudo da formula estrutural do compos
to formado pela reacao entre os L-aminoacidos e o o-diacetilbenzol,
e feita através da interpretagao dos espectros de RMNN do o-diace
tilbenzol, da L-Leucina e do produto da reagao apos 2 horas e 25 ho
ras de repouso, respectivamente.

SUMMARY

MOREL, A.F.; VINADE, M.E.C.; ANTONIAZZI, E.M. 1982. The]H rnm spectra
of the compound obtained from reaction between the amino-acids
and o-diacetylbenzene. Ciéncia e Natura (4):49-54.

The 1H rnm spectra were studied to suggest a structure of
the coloured product obtained from the reaction between the amino-acids
and o-diacetylbenzene.

INTRODUGAO

0 o-diacetilbenzol reage com os aminoacidos formando um
produto corado, composto este que permite a detecgao e determinagao
espectrofotometrica dos aminoacidos.

RIEMSCHNEIDER (1), preconiza o uso do o-diacetilbenzol co
mo reagente para os aminoacidos, comparando-o com a ninidrina e cons
tatando que a ninidrina & visivelmente inferior, através de identi
ficacoes por cromatografia em papel.

SANTOS et aliz (2), em estudos feitos em 1979, utilizaram
o o-diacetilbenzol como reagente especifico para a determinagao es
pectrofotométrica dos aminoacidos DL- Metionina e L-Histidina.

WARTEMBERG (4), testou o o-diacetilbenzol como reagente es
pecifico para aminogrupos de proteinas e aminoacidos, em tecidos de
ratos incubados em liquido de Gindre.

0 estudo dos espectros de RMN1H tem por objetivo propor uma
estrutura aproximada para o composto corado resultante da reagao. Pa
ra isto foram relacionados os espectros dos reagentes isolados com
os dados espectrais do produto corado.
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Para este estudo o aminoacido escolhido foi a L-Leucina por
ser de estrutura simples, facilmente esterificada, e o produto cora
do resultante da reagao com o o-diacetilbenzol ser soluvel nos sol
ventes organicos mais comuns. A estrutura proposta para este produ
to devera servir de modelo para o produto formado do o-diacetilben
zol com os demais aminoacidos, pois o grupo cromoforo que se forma
€ o0 mesmo em todos 0S casos.

MATERIAL E METODO

0s solventes mais comumente usados em ressonancia magnéti
ca nuclear protonica sao substancias organicas, como o tetracloreto
de carbono e o cloroformio deuterado. Os aminoacidos, em geral, sao
insoluveis nestes solventes. Por esta razao, foi feita a esterifica
¢ao do aminoacido, ja que seu ester correspondente € soluvel, mesmo
em solventes pouco polares como o tetracloreto de carbono.

Esterificagao da L-Leucina

0 aminoacido foi esterificado em seu metil-éster pela es
terificagao de Fischer, VOGEL (3).

A L-Leucina foi deixada em refluxo com excesso de metanol
anidro, saturado com acido cloridrico anidro, por 2 horas. 0 clori
drato resultante foi neutralizado com carbonato de potassio e o &s
ter formado foi extraido com eter seco em sulfato de sodio, filtra
do e evaporado a vacuo. 0 ester resultante foi analisado por RMNH

Espectros de run’lH

0 éster da L-Leucina (80mg) foi dissolvido em tetraclore
to de carbono p.a e entao obtido o seu espectro de RMN1H4

0 o-diacetilbenzol (80mg) foi dissolvido em tetracloreto
de carbono p.a e entao obtido o seu espectro de RMN]H.

A mistura do ester do aminoacido L-Leucina com o o-diace
tilbenzol foi preparada na proporgao 1:1 em cloroformio deuterado.
Apos, a mistura foi deixada em repouso. 0Os espectros de RMN]H foram
obtidos apos 2 e 24 horas de repouso.

RESULTADOS

"W do o-diacetilbenzol

]H do
metil-eéster da L-Leucina em tetracloreto de carbono. 0 espectro de
RMN]H da mistura do metil-éster da L-Leucina com o o-diacetilbenzol
em cloroformio deuterado, apos 2 horas de repouso, esta na Figura3.

Na Figura 1 esta o espectro de RMN
em tetracloreto de carbono. Na Figura 2 esta o espectro de RMN

Na Figura 4 esta o espectro de RMN1H da mesma mistura apos 24 horas
de repouso. Na Figura 5 esta o espectro de RMN1H da mistura do ester
do aminoacido com o o-diacetilbenzol (1:1) em cloroformio deuterado
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FIGURA N®2 ESPECTRO DE RMN' M DO METIL-ESTER DA L- LEUCINA EM TETRACLORETO DE CARBONO.
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FIGURA N°1 ESPECTRO DE RMN'H DO O-DIACETILBENZOL EM TETRACLORETO DE CARBONO.
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FIGURA N® 3 ESPECTRO DA MISTURA O-DIACETILBENZOL E METIL-ESTER L-LEUCINA, I:l, EM CLOROFGRMIO DEUTERADO APGS
2 HORAS DE REPOUSO. i
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FIGURA N°4 ESPECTRO DE "‘Dl MISTURA O-OIACETILBENZOL E METIL-ESTER L-LEUCINA, i1}, EM CLOROFCRMIO DEUTERADO
APOS 24 MORAS DE REPOUSO.
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com agua deuterada apos 24 horas de repouso.
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FIGURA N 5 ESPECTRO DE RMN'H DA MISTURA DO O-DIACETILBENZOL E METIL- ESTER L-LEUCINA, 1:1, EM CM!
MO DEUTERADO COM AGUA DEUTERADA APOS 24 HORAS DE REPOUSO.

No espectro da Figura 3, pode-se observar que apenas uma
pequena parte dos reagentes se transformou no produto corado com ab
sorgoes pouco intensas a 2,65ppm e a 3,8ppm. As absorgoes a 2,5ppm
e a 1,9ppm, comprovam que restou ainda muito ester do aminoacido,
bem como do o-diacetilbenzol, sem reagir.

No espectro da mistura apos 24 horas de repouso Figura 4
pode-se observar o progresso da reacao pelo aumento das intensida
des das absorcoes a 2,65ppm e a 3,8ppm e por uma acentuada diminui
gao na absorgao a 1,9ppm, correspondente aos protons aminicos do és
ter derivado do aminoacido. Também comprovado pelo desaparecimento
do mesmo, pela adigao de agua deuterada (Figura 5).

E interessante observar que no espectro do o-diacetilben
zol (Figura 1) aparece apenas um singlete, a 7,5ppm e na Figura 4,
apos 24 horas de reacao entre o o-diacetilbenzol e o aminoacido, além
do singlete a 7,5ppm, que diminui de intensidade, aparecem absorgoes
a7.05ppme a 7,2ppm. Isto nos indica que os protons aromaticos sao
influenciados pela nova vizinhanca resultante da estrutura do compos
to corado.

CONCLUSDES

1. Com base nos espectros de ressonancia magnética nuclear
protonica propomos a possibilidade de uma das estruturas que estao
na Figura 6 para o composto formado entre os L-aminoacidos e o o-diacetilbenzol.
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Figura 6. Estruturas propostas para o composto-formado entre os L-ami
noacidos e o o-diacetilbenzol.

2. A complementacao do estudo da formula entre o o-diace
tilbenzol e os L-aminoacidos, devera ser feita através de outros me
todos espectrofotométricos.
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