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4002 Sintese de benzil a partir da benzoina

VOCl;

C14H1207
212,3) 1733

Classificacao

Tipos de reacdes e classes de substancias
oxidacao
alcool, cetona, catalisador metal de transicao

Métodos de trabalho
Trabalho com gases, agitacdo com agitador magnéidoacao liquido-liquido, extracéo,
filtrac&o, recristalizacdo, evaporacdo com rotaekesgor

Instrucdes (escala em batelada de 10 mmol)

Materiais

Baldo de dois bocais de 25 mL, agitador magnétiaona para agitacdo magnética, adaptador
com junta esmerilhada, torneira e mangueira acapladldo de gas, funil de separacéo,
rotaevaporador.

Substancias de Partida

Benzoina (pf 132-134 °C) 2,12 g (10,0 mmol)

Oxitricloreto de vanadio (V) 0,017 g (0,20 mmol)

Acetona (seca) (pe 56 °C) 10 mL

Acetato de etila (pe 77 °C) 34 mL

Eter etilico (pe 35 °C) 15 mL

Bicarbonato de sddio aprox. 3 g (para 30 mL decsmaquosa saturada)
Cloreto de sédio aprox. 6 g (para 16 mL de solagfmsa saturada)
Sulfato de magnésio para secagem

Oxigénio

Reacéo

10 mL de acetona anidra sdo colocados em um baléoid bocais de 25 mL com uma barra
para agitacdo magnética. 0,017 g (0,10 mmol) deidrreto de vanadio (V) e 2,12 g (10,0
mmol) de benzoina sdo adicionados. Uma das abertivabaldo é equipada com um
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adaptador, com junta esmerilhada, torneira e margaeoplada conectada com um baléo
contendo oxigénio. O baldo é rapidamente lavado@dgenio e a segunda abertura do balédo
é fechada. As juntas do baldo devem ser protegiiasa 0 excesso de pressao. A mistura
reacional € agitada sob atmosfera de oxigénio pmrads, a temperatura ambiente. A solugéo
verde inicialmente turva torna-se limpida apos tora. Se necessario, o baldo de gas € cheio
novamente.

Etapa final

10 mL de acetato de etila sdo adicionados a solggiional e a mistura € agitada duas vezes
em um funil de separacdo com 15 mL de solucdoaidule bicarbonato de sédio. As fases
aguosas reunidas sdo agitadas trés vezes com & mtetiato de etila. As fases organicas
reunidas sdo lavadas duas vezes com 8 mL de sodatd@@da de cloreto de sédio e secas
sobre sulfato de magnésio. Apés filtracdo do ageetmante o solvente € evaporado em
rotaevaporador. Um residuo cristalino resulta cpneoluto bruto.

Rendimento bruto: 1,6 g

O produto bruto é recristalizado a partir de apradamente 15 mL de éter etilico e estocado
sob refrigeracao para cristalizacao.
Rendimento: 1,13 g (5,37 mmol, 54%), agulhas arasy@lf 95-96°C

Comentéarios

O rendimento do produto pode ser ligeiramente atadense a mistura € agitada por mais 2
horas a temperatura ambiente e o baldo de oxidénioheio novamente, se necessario. A
solucéo reacional também pode ser agitada durardgteaa temperatura ambiente.

O acido benzéico é formado como produto secundapassa para a fase agquosa quando da
extracao liquido-liquido.
Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao
Fase aquosa Residuo aquoso contendo metal pesado,
Mistura de solventes evaporados Solventes orgahices de halogénios
Liquido-mae de recristalizacéo Solventes orgarligoss de halogénios
Sulfato de magnésio Residuo sélido livre de meocuri

Tempo
4-5 horas, sem o tempo para cristalizacao

Possiveis Intervalos
Apos agitacdo e antes da recristalizacao

Grau de dificuldade
Facil

2 March 2006



NOP http://www.oc-praktikum.de

InstrucOes (escala em batelada de 100 mmol)

Materiais

Baldo de dois bocais de 250 mL, agitador magnétiaora de agitagdo magnética, adaptador
com junta esmerilhada, torneira e mangueira acapladldo com gas, funil de separagéo,
rotaevaporador.

Substancias de Partida

Benzoina (pf 132-134 °C) 21,2 g (100 mmol)

Oxitricloreto de vanadio (V) 0,174 g (1,00 mmol)

Acetona (anidra) (pe 56 °C) 100 mL

Acetato de etila (pe 77 °C) 250 mL

Eter etilico (pe 35 °C) aproximadamente 5 mL

Bicarbonato de sddio aprox. 30 g (para 300 mL de;&0 aquosa saturada)
Cloreto de sédio aprox. 60 g (para 160 mL de solagfuosa saturada)
Sulfato de magnésio para secagem

Oxigénio

Reacéo

100 mL de acetona anidra sao colocados em um bal&twis bocais de 250 mL com uma
barra de agitacdo magnética. 0,174 g (1,00 mmobxiteicloreto de vanadio (V) e 21,2 g
(100 mmol) de benzoina sdo adicionados. Uma dasushe do baldo € equipada com um
adaptador com junta esmerilhada, torneira e marggaeoplada, conectada a um balédo cheio
de oxigénio. O baldo é lavado rapidamente com aigé a segunda abertura do baldo é
fechada. As juntas do baldo devem ser protegidasaco excesso de pressao. A mistura
reacional é agitada sob atmosfera de oxigénio gurés a temperatura ambiente. A solucao
verde inicialmente turva torna-se limpida apdés br@ss. Se necessario, o baldo contendo o
gas deve ser novamente cheio.

Etapa final

50 mL de acetato de etila séo adicionados a solggimonal e a mistura é agitada trés vezes
em um funil de separacdo com 100 mL de solucédoasitide bicarbonato de sédio. As fases
aguosas reunidas séo agitadas trés vezes com Heratetato de etila. As fases organicas
reunidas sado lavadas duas vezes com 80 mL de eddafd@ada de cloreto de sodio e secas
sobre sulfato de magnésio. Apos filtracdo do ageetante, o solvente € evaporado em
rotaevaporador. Um residuo cristalino resulta cpnealuto bruto.

Rendimento bruto: 15,5 g

O produto bruto é recristalizado a partir de apr@damente 50 mL de acetato de etila : éter
etilico (9:1) e estocado sob refrigeracdo paraatizacao.
Rendimento: 12,3 g (585 mmol, 59%), agulhas amsirefe03-94°C

Comentérios
O rendimento do produto pode ser ligeiramente atadense a mistura € agitada por mais 2
horas, a temperatura ambiente, e o baldo de gamofamente cheio com oxigénio, se
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necessario. A solucao reacional de reacdo tambéie per agitada durante a noite a
temperatura ambiente.

O acido benzéico é formado como produto secundqgue,passa para a fase aquosa quando
da extracao liquido-liquido.
Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicdo
Fase aquosa Residuo aquoso contendo metal pesado
Mistura de solventes evaporadas Solventes orgalintes de halogénios
Liquido-mae da recristalizacéo Solventes orgarlieoss de halogénios
Sulfato de magnésio Residuo sélido livre de meocri

Tempo
4-5 horas, sem o tempo para a cristalizacao

Possiveis Intervalos
Apos agitacdo e antes da recristalizacao

Grau de dificuldade
Facil

Caracterizacéo

Monitoramento da reacéao por CCD
Preparacdo da amostra:

Usando uma pipeta de Pasteur, duas gotas da soteg&@@mnal sdo retiradas e diluidas com 1 mL de
diclorometano.

Condicdes da CCD:

Adsorvente: cromatoplaca de aluminio de CCD (siieie60)

Eluente: éter de petréleo (60/80)/éter etilico/meta 14 : 6 : 2

Deteccéo: a cromatoplaca é impregnada em Z5Okle entdo seca com aquecedor de ar quente.
R (benzil) 0,49 (UV-ativo)

Monitoramento da reacgéo por CG
Preparacdo da amostra:

Usando uma pipeta de Pasteur, duas gotas da sofeg&@@mnal sdo retiradas e diluidas com 1 mL de
diclorometano.

0,2 L desta solucao € injetada.
A partir do produto soélido, 10 mg sé&o solubilizados 10 mL diclorometano. 0} desta solugéo € injetada.

Condicdes da CG:

Coluna: DB-1, 28 m, diametro interno de 0,32 mimdide 0,25 pm
Injecéo: Injecao direta na coluna

Gas carreador: hidrogénio (40 cm/s)

Forno: 90 °C (5 min), 10 °C/min até 240 °C (30 min)

Detector: FID, 270 °C
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Concentracao percentual foi calculada a partiradeas dos picos.

CG da solucao reaciona{Tempo reacional: 5 horas)

Gd o g —l

514

3844

[=Val)

256 4

[T ==

T T
oo oo wo [

Tempo de retencéo (min) Substancia Area do pico %
16,05 produto (benzil) 87,8
4,40 acido benzéico 12,1

CG do produto bruto
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Tempo de retencéo (min) Substancia Area do pico %
16,15 produto (benzil) 92,7
4,40 acido benzéico 2,2
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CG do produto puro
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16,17 produto (benzil) 98,8

Espectro de RMN*H do produto bruto (500 MHz, CDC})
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Espectro de RMN*H do produto puro (300 MHz, CDC})
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Espectro de RMN**C do produto bruto (125,5 MHz, CDCJ)

- A1
3 (ppm) Multiplicidade | Numero de H | Atribuigcdo
7,50 m (d) 4 3-H, 7-H
7,64 m (dd) 2 5-H
7,95 m (dd) 4 4-H, 6-H

T
140
(epm)

T
=20
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Espectro de RMN**C do produto puro (75,5 MHz, CDC}))

o (ppm) Atribuicao
1945 C-1
154,8 C-2
133,0 CH areno
129,8 CH areno
129,0 CH areno

76,5-77,5 solvente

Espectro de Infravermelho do produto puro(KBr)
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cm
(cm®) Atribuicao

3064 Estiramento C-H, areno
1660 Estiramento C=0, cetona
1594 Estiramento C=C, areno
1579 Estiramento C=C, areno

8 March 2006



