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4008 Sintese de cloridrato de 2-dimetilaminometiliclohexanona
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Classificacao

Tipos de reacdes e classes de substancias
Reacao do grupamento carbonila de aldeidos, rescBt@annich
cetona, aldeido, amina

Técnicas de trabalho
Aquecimento sob refluxo, agitacdo com agitador rédgn, evaporagdo com rotaevaporador,
filtracdo, recristalizacdo, aquecimento em banholée.

Intrucdes (escala em batelada de 10 mmol)

Materiais

Baldo de fundo redondo de 25 mL, condensador diexeeffunil de Buechner (@ = 3 cm),
kitasato, aquecedor com agitador magnético, agitadgnético, rotaevaporador, dessecador,
banho de dleo.

Substancias de Partida

Ciclo-hexanona (pe 156 °C) 0,982 g (1,03 mL, XOrdol)
Paraformaldeido (pf 120-170 °C) 0,360 g (12,0ahm
Cloridrato de dimetilamonio 0,816 g (10,0 mmol)
Acido cloridrico (conc.) 2 gotas

Etanol (pe 78 °C) 16 mL

Acetona (pe 56 °C) 50 mL

Reacéo

0,982 g (1,03 mL, 10,0 mmol) ciclo-hexanona, 0,§622,0 mmol) paraformaldeido, 0,816 g
(10,0 mmol) de cloridrato de dimetilamonio e 4 nmthr®l sdo colocados em um baldo de
fundo redondo de 25 mL, com condensador de refuagitador magnético. 2 gotas de acido
cloridrico concentrado séao adicionadas e a misgtuaguecida sob agitacdo por 4 horas, sob
refluxo.
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Etapa final

A solucéao é filtrada a quente em um baldo de fuedondo e o solvente é evaporado no
rotaevaporador. O residuo é solubilizado em 2 metdeol sob aquecimento. A temperatura
ambiente, adicionar 20 mL de acetona a soluca@ &aompleta cristalizacdo, a solucao €
estocada durante a noite em freezer. O produtm hmistalizado é filtrado em funil de
Blchner (@ = 3 cm) e seco em dessecador com silica.

Rendimento bruto: 1,64 g; pf 143-144 °C

Para purificacdo adicional, o produto bruto é nomat@ solubilizado em aproximadamente 10
mL de etanol sob refluxo e, a temperatura ambig8tienL de acetona sdo adicionados. A
cristalizacdo € completada no freezer. O proddiitré&do e seco em dessecador.
Rendimento: 1,45 g (7,56 mmol, 76%); pf 157-158°C

Comentérios

Para verificar se a cristalizacdo foi completaiqoitio filtrado é estocado no freezer. Neste
caso, o produto ndo deve aparecer mais na forstalara.

Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao

Liquido da filtrac&o solventes organicos, contenalogénios

Tempo
4-5 horas sem tempo para cristalizacao

Possivel Intervalo
Apos filtracdo da solucao quente

Grau de dificuldade
Facil

InstrucOes (escala em batelada de 100 mmol)

Materiais

Baldo de fundo redondo de 100 mL, condensadorftixoe funil de Blichner (& = 5,5 cm),
kitasato, aquecedor com agitador magnético, agitadgnético, rotaevaporador, dessecador,
banho de dleo.

Substancias de Partida

Ciclo-hexanona (pe 156 °C) 9,82 g (10,3 mL, 100at)
Paraformaldeido (pf 120-170 °C) 3,60 g (120 mmol)
Cloridrato de dimetilamonio 8,16 g (100 mmol)
Acido cloridrico (conc.) 0,4 mL

Etanol (bp 78 °C) 64 mL

2 March 2006



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

Acetona (pe 56 °C) 180 mL

Reacéo

9,82 g (10,3 mL, 100 mmol) de ciclo-hexanona, 3§220 mmol) de paraformaldeido, 8,16
g (100 mmol) de cloridrato de dimetilamonio e 4 dd_etanol s&o colocados em um balédo de
fundo redondo de 100 mL, com condensador de refapagitador magnético. 0,4 mL de
acido cloridrico concentrado sdo adicionados esduna € aquecida sob agitacdo por 4 horas,
sob refluxo.

Etapa final

A solucéao é filtrada a quente em um baldo de fuedondo e o solvente é evaporado no
rotaevaporador. O residuo é solubilizado em 20 nelL etanol sob aquecimento. A
temperatura ambiente, adicionar 70 mL de acet@wugdo. Para a completa cristalizacdo, a
solucéo é estocada durante a noite em freezerodufor bruto cristalizado é filtrado em funil
de Buchner (@ = 5,5 cm) e seco em dessecador ¢iom si

Rendimento bruto: 15,6 g; pf 149-150 °C

Para purificacdo adicional, o produto bruto é nomat@ solubilizado em aproximadamente 40
mL de etanol sob refluxo e a temperatura ambiesgguindo-se a adicdo de 30 mL de
acetona. A cristalizacao € completada no freez@ro@uto é filtrado e seco em dessecador.
Rendimento: 14,7 g (76,7 mmol, 77%); mp 156-157°C

Comentarios
Para verificar se a cristalizacdo foi completaigaitio filtrado € estocado no freezer. Neste
caso, o produto ndo deve aparecer mais na forisialora.

Gerenciamento dos residuos

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao

Liquido da filtracao solventes organicos, contendlogénios

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

Possivel Intervalo
Apos filtracdo da solucao quente

Grau de dificuldade
Facil
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Caracterizacéo
Espectro de RMN'H do produto bruto (500 MHz, CDC})

ppr)

®
NH(CH,), cI®

(el

o (ppm) Multiplicidade |Namero de H Atribuicdo
1,35 m 1
1,54 m 1
1,73 m 1
1,82 m 1
2,05 m 1
2,37 m 2 6-H
241 m 1
2,67 d 3 NH-Ei;
2,74 m 1
2,77 d 3 NH-Ei;
3,09 m 1 7-H
3,57 1 7-H
11,88 m 1 NH
7,26 solvente
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Espectro de RMN**C do produto bruto (125 MHz, CDC})

(pprn)

Espectro de RMN*3C do produto puro (125 MHz, CDC})

Q 7
1] 2
6 ﬁH(CH3)2 c®
5 3
4
4 (ppm) Atribuicéo
209,58 C-1
56,80 C-7
46,69 C-2
44,99 C-6
42,26 CH
41,75 CH
33,88 C-4
27,70 C-3
24,70 C-5
76,5-77,5 solvente
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Espectro de Infravermelho do produto puro(filme)

=
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4 ddhid PrerecreanrrrnrnrrgagRill
T ED D B =5 i &5 25 &5 B o5 o8 &5 5 ) 5
cm’

(cm™) Atribuic&o

3068 Estiramento N-H

3020 Estiramento N-H

2932 Estiramento C-H alcano

2858 Estiramento C-H, alcano

1698 Estiramento C=0, cetona
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