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3001 Hidroboragdo/oxidacdo de 1-octeno a 1-octanol

WCHz 1. NaBH, I, NN TN
H3C > H3C OH
2. H,0, /NaOH
CgHis NaBH, H,0, I, NaOH CgHy O
(112.2) (37.8) (34.0) (253.8) (40.0) (130.2)

Referéncia Bibliografica
A.S. Bhanu Prasad, J.V. Bhaskar Kanth, M. Periasdetyahedrornl992 48, 4623

Classificacao

Tipos de reacdes e classes das substancias
adicao a alcenos, hidroboracéo, oxidacao
alcool, alceno

Técnicas de trabalho

procedimento com exclusdo de umidade, agitacaolmma de agitacdo magnética, adicao
gota a gota com funil de adicao, agitacéo, extraiflfracdo, evaporacdo com rotaevaporador,
destilacdo sob pressao reduzida, uso de banhosftmmeento, aquecimento com banho de
Oleo

InstrucOes (escala em batelada de 100 mmol)

Materiais

frasco de 500 mL com trés bocas, tubo secantggdagiitmagnético com aquecimento, barra
de agitacdo magnética, termbémetro interno, funédiedo com equalizagcédo de pressao, funil
de separacgdo, rotaevaporador, equipamento paikackst bomba de vacuo, banho de gelo,
banho de gelo/cloreto de sédio para resfriamento

Substancias de Partida

1-Octeno (pe 121 °C) 11,2 g (15,6 mL, 100 mmol
Tetrahidroborato de sédio (NagH 1,77 g (46,8 mmol)
Tetrahidrofurano (seco) (pe 66 °C) 260 mL

lodo 4,72 g (18,6 mmol)

Perdxido de hidrogénio (30%) (pe 107 °C) 20,4(2,6 g, 200 mmol)
Solucdo aquosa de hidréxido de sédio (3 M) 200 mL

Eter metilterc-butilico (pe 55 °C) 150 mL

Cloreto de sédio aproximadamente 100 g

Carbonato de potassio, anidro, para secagem
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Reacéo

A reacao é feita em um frasco de 500 mL com tréasyzseco, equipado com funil de adicéo
de 50 mL, termdmetro interno, barra de agitacaonditaca e tubo de secagem. Coloca-se no
interior do frasco, 1,77 g (46,8 mmol) de tetrabimirato de sédio finamente pulverizado,
apos séo adicionados 80 mL de tetrahidrofurano secmistura é agitada até a formacao de
uma fina suspensdo. A mistura é resfriada em bdalgelo/cloreto de sédio até temperatura
de -5 a 0 °C. A mistura resfriada é adicionada gotwta, com um funil de adicdo, uma
solucéo de 4,72 g (18,6 mmol) de iodo dissolvido nmL de tetrahidrofurano seco. A
velocidade da adicdo € controlada de modo que umwva gota de solucdo de iodo é
adicionada quando a coloracédo do iodo da gota geete desaparece (aproximadamente 30
minutos). Apos, uma solucao de 11,2 g (15,6 mL, mddol) de 1-octeno dissolvida em 50
mL de tetrahidrofurano seco, é adicionada gotata gom um funil de adicdo, durante 10
min, sendo que durante a adicdo, a temperaturade@® ultrapassar 30 °C. A mistura é
agitada por 2 horas, a aproximadamente 25 °C, @wrsggnistura é resfriada em banho de
gelo até temperatura de 0 a 5 °C e apos, 14 miguke $80 adicionados cuidadosamente, sob
agitacao. Apds, 80 mL de tetrahidrofurano sdo adailos seguido da adicdo de 200 mL de
hidroxido de sodio 3 M, de uma vez. Finalmente4 20l (22,6 g, 200 mmol) de peréxido de
hidrogénio (30%) sao adicionados, gota a gota, ¢onil de adicdo, de forma que a
temperatura fique abaixo de 30°C. Apoés, a migilagitada por 20 minutos adicionais.

Etapa final

A mistura reacional € transferida para um funilsdparacéo e a fase aquosa € saturada com
cloreto de sédio. Apds a separacdo das fasese afpmsa € extraida trés vezes com 50 mL
de éter metiterc-butilico cada. As fases organicas combinadas azalas duas vezes com
50 mL de solucado saturada de cloreto de sédio eadas com uma pequena quantidade de
carbonato de potassio. O agente secante é filgadsolvente € evaporado em rotaevaporador
sob presséo reduzida. Rendimento do produto htGi8:g.

O produto bruto é submetido a destilagéo fraciosatlepressao reduzida.
Rendimento: 11,6 g (89,1 mmol, 89%); pe 88 °C ®a)hliquido incolor

Comentérios

O diborano (BHs) € altamente toxico. Aqui, ele € geradssitu e reage instantaneamente
com o alceno.

Subprodutos: 2-octanol, 2-octanona, 2-etil-1-hek&rer Caracterizacao)
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Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicdo

fase aquosa da extragao mistura de solvente acqum#endo halogénios

mistura de solventes evaporados solvente organico, livre de halogénios
(tetrahidrofurano, éter metitrc-

butilico

residuo de destilacao solvente organico, conteatiménios
carbonato de potassio residuo sélido, livre de amgrc
Tempo

4 a 5 horas

Possivel Intervalo
Antes da extracao

Grau de dificuldade
Médio

Instrucdes (escala em batelada de 10 mmol)

Materiais

frasco de 50 mL com trés bocas, tubo de secageitadag magnético com aquecimento,
termdémetro interno, funil de adicdo com equalizagho pressao, funil de separacéo,
rotaevaporador, equipamento de destilacdo, bombaadeo, banho de gelo, banho de
gelo/cloreto de sodio, banho de dleo

Reagentes

1-Octeno (pe 121 °C) 1,12 g (1,56 mL, 10.0 hmo
Tetrahidroborato de sédio (NagH 177 mg (4,68 mmol)
Tetrahidrofurano (seco) (pe 66 °C) 26 mL

lodo 472 mg (1,86 mmol)
Perdxido de hidrogénio (30%) (pe 107 °C) 2,1 23, 20 mmol)
Solucéo aquosa de hidréxido de sédio (3 M) 20 mL

Eter metilterc-butilico (pe 55 °C) 18 mL

Cloreto de sédio aproximadamente 10 g

Carbonato de potassio, para secagem

Reacao

A reacdo € executada em um frasco de 50 mL conbé@éss, seco, equipado com um funil
de adicdo de 50 mL, term&metro interno, barra dagip magnética e tubo de secagem. Séo
colocados no frasco, 177 mg (4,68 mmol) de tetrabmrato de sédio finamente pulverizado,
séo adicionados 8 mL de tetrahidrofurano seco éstura é agitada até a formacdo de uma
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fina suspensao. A mistura é resfriada com um baehgelo/cloreto de sodio até temperatura
de -5 a 0 °C. A mistura resfriada é adicionada sohacio de 472 mg (1,86 mmol) de iodo
dissolvido em 5 mL de tetrahidrofurano seco, gotgota, com um funil de adicdo. A
velocidade de adicdo € controlada de modo que umva gota de solucdo de iodo é
adicionada quando a coloracao de iodo da gota geate desaparece. Depois, uma solucéo
de 1,12 g (1,56 mL, 10,0 mmol) de 1-octeno dissohem 5 mL de tetrahidrofurano seco é
adicionada gota a gota, com funil de adicdo, por tampo de 10 min, sendo que a
temperatura durante a adicdo ndo deve ser supeB@rC. A seguir, a mistura € agitada por
2 horas, a 25 °C e, ap0s, a mistura é resfriadibagimo de gelo até temperatura entre 0 e 5 °C
e 1,5 mL de agua séo adicionados cuidadosamentaggalgdo. Apos, sdo adicionados 8 mL
de tetrahidrofurano e 20 mL de solucdo de hidroxidessodio 3 M é adicionado de uma soé
vez. Finalmente, 2,1 mL (2,3 g, 20 mmol) de perdéxdé hidrogénio (30%) séo adicionados
gota a gota, com funil de adicdo, de modo que adeatura figue abaixo de 30 °C. Apés, a
mistura é agitada adicionalmente por 20 minutos.

Etapa final

A mistura reacional € transferida para um funiksdparacéo e a fase aquosa € saturada com
cloreto de sédio. Apds separacdo das fases, afpsxsa é extraida trés vezes com 6 mL de
éter metilterc-butilico cada. As fases organicas sao lavadas\tkmes com 5 mL de solucéo
saturada de cloreto de sédio cada e secos com ameema quantidade de carbonato de
potassio. O agente secante é filtrado e o solert@porado em rotaevaporador, sob pressao
reduzida. Rendimento do produto bruto: 1,40 g

O produto bruto é destilado por fracionamento selg@o reduzida.
Rendimento: 1,21 g (9,29 mmol, 93%); pe 88 °C (Ra)hliquido incolor

Comentérios

O diborano (BHs) € altamente toxico. Aqui ele € geradesitu e reage instantaneamente com
o0 alceno.

Subprodutos: 2-octanol, 2-octanona, 2-etil-1-hek&rey Caracterizacad

Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicdo

fase aquosa da extragao misturas de solvente ecdmiando halogénios

mistura de solventes evaporados solvente organico, livre de halogénios
(tetrahidrofurano, éter metirc-

butilico

residuo de destilagéo solvente organico, conteatiménios
carbonato de potassio residuo sélido, livre decomir
Tempo

4 a 5 horas
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Possivel Intervalo
Antes da extracao

Grau de dificuldade
Médio

Caracterizacéo
CG

Preparo da amostra:
Uma gota de substancia é dissolvida em 1 mL dendgétterc-butilico, 1 pL dessa solucao € injetado.

Condicdes (CG):
Coluna: Macherey und Nagel, SE-54, 326-MN-30708e®nprimento 25 m, di 0,32 mm, filme 0,25 pm
Injecéo: Gerstel KAS, injetor 270 °C;
injecdo split 1:20, volume injetado 1 pL
Gas de arraste:  nitrogénio, pressao pré-colun@é2fluxo 1,04 mL/min

Forno da 80 °C (1 min), 5 °C/min, 250 °C (30 min)
coluna:
Detector: FID, 275 °C

A concentracéo percentual foi calculada a parsrataas de pico.

CG do produto bruto

8.754

. .
r
Tempo de retencéo (min) Substancia Area de pico %
8,7 produto (1-octanol) 95
6,9 subprodutos (2-octanol e 2-octanona, 4
identificado por GC-MS)
2,9 néo identificado 1

5 March 2006



NOP

CG do produto bruto
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8.757

r 6.925

-

Tempo de retencéo (min)

Substancia

Area de pico %

8,87

produto (1-octanol)

96

6,9

subprodutos (2-octanol e 2-octanona,
identificados por GC-MS)

4

Espectro de RMNH do produto bruto (500 MHz, CDC})
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Espectro de RMN*H do produto puro (500 MHz, CDC})

L
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o (ppm) Multiplicidade NUmero de H Atribuicédo

0,85 ) =6,7 Hz 3 €5

1,19-1,34 m 10 a,

1,49 -157 m 2 S
2,34 bs 1 o
3,60 t,°)=6,7 Hz 2 E,-OH
7,26 Solvente

Espectro de RMN*3C do produto bruto (125 MHz, CDC})
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Espectro de RMN**C do produto puro (125 MHz, CDC})
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3 (ppm) Atribuicéo
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22,6 C-7 Hsc/\/\/\/\OH
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29,2 C-5
29,4 Cc-14
31,8 C-3
32,6 C-2
63,0 C-1
76,5-77,5 Solvente

Espectro de Infravermelho do produto bruto(filme)
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Espectro de Infravermelho do produto puro(filme)
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3332 estiramento O-H

2927 estiramento C-H, alcano
2856 estiramento C-H, alcano
1379 deformacédo O-H

1058 estiramento C-O
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