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4004 Sintese dg-decalactona a partir de 1-octeno e éster etilico
do acido iodoacético

O
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SN+ 'QKOCHZCHS LI
+ CH3CHol
CeHye CaH710, C1oH1502 C,Hsl
(112,2) (214,0) (63,6) (170,3) (156,0)

Classificacao

Tipos de reacdes e classes de substancias
adicao de alcenos, reacao radicalar, reacéo darfexito do anel
alqueno, éster de &cido carboxilico halogenadmnac

Técnicas de trabalho

trabalho com gas protetor, agitacdo com agitadagneisco, aquecimento sobre refluxo,
evaporacao em rotaevaporador, filtracdo, destilagloe pressdo reduzida, aguecimento em
banho de dleo

InstrucOes (escala em batelada de 10 mmol)

Materiais

Baldo de dois bocais de 50 mL, suprimento de gasetor, condensador de refluxo,
aquecedor com agitador magnético, agitador magnétitaevaporador, bomba de vacuo,
aparelho de microdestilacdo, banho de éleo.

Substancias de Partida

1-Octeno (PE 121 °C) 1,12 g (1,56 mL, 10,0 mmol
Ester etilico do &cido iodoacético (PE 73-74 °ChPa) 2,78 g (1,54 mL, 13,0 mmol)
P6 de cobre (finamente pulverizado, > 230 mesh ASTVB3 g (24,0 mmol)

Eter metiltert-butilico (PE 55 °C) 35 mL

Reacao

Em um balédo de dois bocais de 50 mL com agitadgngteco e um condensador de refluxo,
conectado a uma tubulacdo de gas de protecdogi1,36 mL, 10,0 mmol) de 1-octeno séo
misturados com 2,78 g (1,54 mL, 13,0 mmol) de éstiéico do acido iodoacético e 1,53 g
(24,0 mmol) de p6é de cobre, sob uma atmosfera dedgaprotecdo. A seguir a mistura
reacional € agitada em banho a 130 °C, sob gasotegfo por 2 horas sob refluxo.
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Etapa final

A mistura reacional é resfriada a temperatura amjeliluida com 20 mL de éter mdsit-
butilico, agitada por 5 minutos e filtrada. O pdaddre no filtro é lavado trés vezes com 5
mL de éter metitert-butilico. As solu¢des do filtrado e lavagem sédmbmadas e o solvente
€ evaporado em rotaevaporador. Permanece um rdgjdigm no baldo, que € produto bruto.
Rendimento bruto: 1,5 g

O produto bruto é destilado fracionadamente em panetho de microdestilacdo sob pressao
reduzida.

Rendimento: 1,30 g ( 7,63 mmol, 77%); temperatwaeimostato de 85 °C (4187 hPa,
temperatura do banho de 120 °C), liquido incohdt;= 1,4508

Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao
Eter metiltert-butilico evaporado solvente organico contendo halogénios
(pode conter iodoetano)
Residuo da destilacéo solvente organico contenldgémios
P6 de cobre residuo solido livre de mercurio
Tempo
6 horas

Possiveis intervalos
Apés o aquecimento e antes da destilacédo

Grau de dificuldade
Facil

InstrucOes (escala em batelada de 100 mmol)

Materiais

Baldo de dois bocais de 100 mL, suprimento de géatetpr, condensador de refluxo,
aquecedor com agitador magnético, agitador magnéttaevaporador, bomba de vacuo de
alta potancia, aparelho de microdestilacdo, baehaleb.

Substancias de Partida

1-Octeno (PE 121 °C) 11,2 g (15,6 mL, 100 mmol)
Ester etilico do 4cido iodoacético (PE 73-74 °ChPa) 27,8 g (15,4 mL, 130 mmol)
P6 de cobre (finamente pulverizado, > 230 mesh ASTMN,3 g (240 mmol)

Eter metiltert-butilico (PE 55 °C) 130 mL
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Reacéo

Em um baldo de dois bocais de 100 mL com agitadagn@ético e um condensador de
refluxo, conectado a uma tubulacdo de gas de pgroted,2 g (15,6 mL, 100 mmol) de 1-
octeno sao misturados com 27,8 g (15,4 mL, 130 mdeEster etilico do acido iodoacético
e 15,1 g (240 mmol) de p6 de cobre, sob uma atmeosfe gas de protecdo. A seguir a
mistura reacional é agitada em banho a 130 °C &sllg protecéo por 6 horas sob refluxo.

Etapa final

A mistura reacional é resfriada a temperatura amjaliluida com 30 mL de éter mdsit-
butilico, agitada por 5 minutos e filtrada. O pooddre no filtro € lavado quatro vezes com
25 mL de éter metilert-butilico. As solugdes do filtrado e lavagem sédmiéas e o solvente
€ evaporado em rotaevaporador. O residuo liqusldteste é o produto bruto.

Rendimento bruto: 15,9 g

O produto bruto é destilado fracionadamente sofspiereduzida.
Rendimento: 13,5 g ( 79,3 mmol, 79%); temperatwaedmostato de 70 °C (1102 hPa,
temperatura do banho de 120 °C), liquido incohdt;= 1,4508

Comentérios

Caso durante o procedimento for processada aalgEsiilda mistura reacional diretamente,
utilizando uma coluna de 10 cm, sem o emprego etenggtiltert-butilico, o rendimento é de
apenas 49%.

Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao
Eter metiltert-butilico evaporado solvente organico contendo halogénios
(pode conter iodoetano)
Residuo da destilagéo solvente orgéanico contenldgém@os
P6 de cobre residuo solido livre de mercurio
Tempo
11 horas

Possiveis Intervalos
Apo6s 0 aquecimento e antes da destilacao

Grau de dificuldade
Facil
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Caracterizacéo

Monitoramento da reacéo por CG

Preparacdo da amostra:

Usando uma pipeta de Pasteur, uma gota da mistac@énal é retirada, diluida com 10 mL de diclortame e,
a partir desta solucao, sdo injetadosjQ,2

GC-conditions:

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

Gas carreador: hidrogénio (40 cm/s)

Forno: 40 °C (5 min), 10 °C/min até 240 °C (40 min)

Detector: FID, 270 °C

Concentracdo percentual foi calculada a partiradeas dos picos.

CG do produto bruto
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Tempo de retencéo (min Substancia Area do pico %
17,09 produto 93,4
impurezas cada<?2

Espectro de RMN*H do produto bruto (300 MHz, CDC})

fopml

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

2
10

o (ppm) Multiplicidade Namero de H Atribuicdo

4,33 tt 1 4-H

2,36 dd 2 2-H

2,18 m 1 5-H
1,77-1,39 m 3 3-H, 5-H
1,20-1,12 m 8 6-H a 9-H

0,74 t 3 10-H

5
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Espectro de RMN**C do produto bruto (75,5 MHz, CDC})

Espectro de RMN*3C do produto puro (125,7 MHz, CDGJ)
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4 (ppm) Atribuicédo
177,1 C-1
80,9 C-4
354 C-2
31,5 C-3
29,0-27,9 C-6acC-8
25,0 C-5
22,4 C-9
13,9 C-10
76,5-77,5 solvente
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Espectro de Infravermelho do produto puro(filme)
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(cm™) Atribuic&o
2931, 2859 Estiramento C-H, alcano
1777 Estiramento C=0, éster, lactona
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