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 ) ـ ايل2 ـ هيدروفيوراناـ أوآسوتتر5(ـ9 تحضير  4005  
 Synthesis of 9-(5-oxotetrahydrofuran-2-yl)nonanoic acid    005أ

methyl ester 
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(214.0)(198.3) (256.3)(63.6) (156.0)
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 التصنيف
 أنواع التفاعلات وأصنافِ المواد

 ، تفاعل إغلاقِ الحلقةِ، التفاعل الجذري، الإضافة إلى أللألكين
  ، لاآتونآاربوآسيل الحامضي الهلوجين  ملحِ إستر،ينألك
 

 طرق العملِ
تَبْخير بالمبخّرِ ، التكثيف تحت تسخين التحريك باستخدام الحرآةِ المغناطيسيةِ،، العَمَل بالغازِ الوقائيِ

 حمّامِ النفطِإستخدام  تسخين بتَرْشيح، إعادة بلورة،، الدوّارِ
 

 )مول مل10مِقياس بدفعةِ (التعليمات 
 

 الأجهزة
مُسخن حراري بمحرك  ، المكثف الجَزْري، تجهيز الغازِ الوقائيِ، مليلتر 50  بسعةرقبتِينِبقارورة 

، حمام قارورة إمتصاصِ، مجفّف، قمع بخنر،  مبخّرِ دوّارِمغناطيسي، قطعه مغناطيسيه مستطيله مفلطحه،
 .زيتي

 

 المواد
 ) ملمول10،0ملليتر،  2،23(غرام 1،98   )° م248لغليان درجة ا ( الحامضيundecenoicملح إستر ميثيلِ 
 ) ملمول0،13 ملليتر، 54،1(غرام 78،2 )hPa 21\° م74ـ 73الغليان    درجة (خليكيودو ال حامضِ  ملح إستر أثيلِ

 ) ملمول0،48(غرام 05،3  )ASTM  شبكة230> مطحون بشكل رفيع،(المسحوق النحاسي 
  ملليتر50   )° م55درجة الغليان (  ثلاثي ـ البيوتيلر ميثيلِثيأ
  ملليتر150    )° م80 ـ 60درجة الغليان (  نفطِالثر يأ
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 التفاعل
ي  ارورة ف عةذات ق ينِ بس ر 50 رقبتِ ا مليلت ه فيه تطيله مفلطح يه مس ه مغناطيس فُ قطع ا مكث  مُرآب عليه

ةِ،            ازِ وقائي تم   جَزْري و مربوطه بأنابيب غ ر  2،23 (1،98مزج   ي لِ      )  ملمول  10،0،  مليلت ح إستر ميثي مل
undecenoic  ي و لِ    الحامض تر أثي ح إس امضِمل ك    ح ودو الخلي رام   2،78 ي ر 1،54(غ  13،0، مليلت

ائيِ      من المسحوق النحاسي  )  ملمول 48،0( غرام   3،05مع  ) ملمول ازِ الوق ك    .تحت جوّ الغ د ذل رَّكُ  ، يُ بع حَ
ل يْط التفاع يخَلِ رارةب   بمحرك  مغناطيس ة ح تخدام  ° م130درج ائيِ ل بإس ازِ الوق طِ تحت الغ امِ نف  4حمّ

 .) شاهد عِلْمَ التحليلمراقبة التفاعل(.ساعاتِ
 

 العمل بعد التفاعل
ل  ثر ميثيلِيأثم يُضاف , يُبْرَدُ خَلِيْط التفاعل إلى درجةِ حرارة الغرفةِ ك  ،  ثلاثي ـ البيوتي د ذل يْط    يُبع رَّكُ خَلِ حَ

ى المُ   يُ .تَرشّحَ ثم   دقائق5 ل التفاعل يَ عل حِ  غْسَلُ المسحوقَ النحاس راتِ ب 3رشِ رِ  10 م  tert butyl مليلت
في المبخّرِ  المُذيب  بخّرُ  يُ ،  ليغسمحلول أل رشّحْ و محلول المُ   يتم مزج   في آل مره   . ثلاثي البيوتيل  ثر ميثيلِ يأ

  .صفر آمُنتَج خامّلأأالزيت يَبْقى  .الدوّارِ
  غرام2،5 :المحصول الخامّ

 
ي  ذَوَّبُيُ امَّ ف تَجَ الخ رِ أ150المُن طِ تحت ي مليلت رِ نف فِث مَحُ  .التكثي وليُسْ رارة للمحل ةِ ح ى درج د إل  للتبري

فِ    يُيُمْصُّ المُنتَجَ البلّوريَ على قمع بخنر و      .ثمّ يَُخْزُنُ في الثلاجةِ ليلاً للبلورةِ الكاملةِ      ،  الغرفةِ فَ في مجفّ جفّ
 .نيةً في الثلاجةِ لمراقبة البلورةِ الكاملةِثاكحولي  المحلول الخْزُنُيُ. الفراغَ

 °م 34 ـ 33درجة الإنصهار  ، اء بيضهصلبماده ؛ %)72،  ملمول7،20(  غرام 1،84: المحصول
 

  التعليقات
 . زيادة النحاسِ من خمسة أضعافستعمليُ , ساعاتِ 4 خلال اً آمّيالتفاعللكي يُنجزَ 

 

 نفايةالإدارة 
 التكرار
 .ستَعملَ المسحوق النحاسي ثلاث مراتِيُمْكِنُ أَنْ يُ

 
 التخلص من النفايات

 التخلص النفايات
 المبخّر  ثلاثي ـ البيوتيلثر ميثيلِيأ

 ) إيثان اليودقَدْ يَحتوي(

 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه 
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 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه  البلورةِ   إعادةمنكحولي المحلول ال

 النفاية الصلبة، خالية من الزئبقِ، المسحوق النحاسي

  المعادنِ الثقيلةِيحتِوت

 

 الوقت
  ساعات7 ـ 6
 

 الإستراحة
 بلورةال وقبل إعادة التسخينبعد 

 درجة الصعوبةِ
 سهل

 

 ) ملمول100خلطه بمقياس ( التعليمات 
 الأجهزة

مُسخن حراري بمحرك  ، المكثف الجَزْري، تجهيز الغازِ الوقائيِ، مليلتر 250  بسعةرقبتِينِبقارورة 
، حمام قارورة إمتصاصِ، مجفّف، قمع بخنر،  مبخّرِ دوّارِمغناطيسي، قطعه مغناطيسيه مستطيله مفلطحه،

 .زيتي
 

 

 المواد
 ) ملمول100 ملليتر، 22،3(غرام 19،8   )° م248درجة الغليان  ( الحامضيundecenoicملح إستر ميثيلِ 
 ) ملمول130ملليتر،  15،4(غرام 27،8 )hPa 21\° م74ـ 73الغليان    درجة (خليكيودو ال حامضِ  ملح إستر أثيلِ

 ) ملمول480(غرام 30،5  )ASTM  شبكة230> مطحون بشكل رفيع،(المسحوق النحاسي 
  ملليتر130   )° م55درجة الغليان ( ثلاثي ـ البيوتيل ثر ميثيلِيأ
  ملليتر300    )° م80 ـ 60درجة الغليان (  نفطِالثر يأ

 
 

 التفاعل
ينِ بسعة   ذات  قارورة  في   ر  250 رقبتِ ا    مليلت ه مغناطيسيه مستطيله مفلطحه        فيه فُ       قطع ا مكث  مُرآب عليه

ر  22،3 (19،8مزج  يتم  جَزْري و مربوطه بأنابيب غازِ وقائيةِ،        لِ      )  ملمول  100،0 , مليلت ح إستر ميثي مل
undecenoic ي و ك   الحامض ودو الخلي امضِ ي لِ ح تر أثي ح إس رام  27،8مل ر 15،4(غ   130 ،مليلت

ائيِ        من المسحوق النحاسي   )  ملمول 480( غرام   30،5مع  ) ملمول ازِ الوق وّ الغ ك    .تحت ج د ذل رَّكُ  ، يُ  بع حَ
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يْط التفاعل يخَلِ رارةب   بمحرك  مغناطيس ة ح تخدام °  م130درج ائيِ ل بإس ازِ الوق طِ تحت الغ امِ نف  4حمّ
 .)مراقبة التفاعل شاهد عِلْمَ التحليل(.ساعاتِ

 

 العمل بعد التفاعل
م يُضاف  , يُبْرَدُ خَلِيْط التفاعل إلى درجةِ حرارة الغرفةِ رِ  30ث لِ  يلأأ  من مليلت ر ميثي ل،    ث ي ـ البيوتي د   ثلاث بع

يْط التفاعل    يُ ذلك ائق 5 ل حَرَّكُ خَلِ م    دق حَ  ث ى المُ     .تَرشّ يَ عل لُ المسحوقَ النحاس حِ يُغْسَ راتِ ب 3 رشِ   25 م
ول المُ            .  ثلاثي البيوتيل  مليلترِ أيثر ميثيلِ   تم مزج محل ره ي حْ و  في آل م ول أل  رشّ رُ   يُ ،  ليغس محل ذيب  بخّ المُ

  .صفر آمُنتَج خامّلأأالزيت يَبْقى  . المبخّرِ الدوّارِعلى
  غرام25،4 :المحصول الخامّ

 
ي يُ امَّ ف تَجَ الخ طِ 300ذَوَّبُ المُن رِ نف رِ أيث فِتحت  مليلت مَحُ  .التكثي وليُسْ رارة للمحل ةِ ح ى درج د إل  للتبري

فِ    يُيُمْصُّ المُنتَجَ البلّوريَ على قمع بخنر و      .ثمّ يَُخْزُنُ في الثلاجةِ ليلاً للبلورةِ الكاملةِ      ،  الغرفةِ فَ في مجفّ جفّ
 .كحولي ثانيةً في الثلاجةِ لمراقبة البلورةِ الكاملةِ المحلول الخْزُنُيُ. الفراغَ

 °م 34درجة الإنصهار  ، اء بيضهصلبماده ؛ %)76 ملمول، 76،1(  غرام 19،5: لمحصولا
 
 

  التعليقات
 . النحاسِ زيادة من خمسة أضعافستعمليُ , ساعاتِ 4 خلال اً آمّيالتفاعللكي يُنجزَ 

 

 نفايةالإدارة 
 التكرار

 .يُمْكِنُ أَنْ يُستَعملَ المسحوق النحاسي ثلاث مراتِ
 

 نفاياتالتخلص من ال
 التخلص النفايات

  المبخّر ثلاثي ـ البيوتيلثر ميثيلِيأ

 ) إيثان اليودقَدْ يَحتوي(

 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه 

 هلوجينال المذيبات العضويه محتويه  البلورةِ   إعادةمنكحولي المحلول ال

 النفاية الصلبة، خالية من الزئبقِ، المسحوق النحاسي

  الثقيلةِ المعادنِيحتِوت

 

 الوقت
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  ساعات7 ـ 6
 

 الإستراحة
 بلورةال وقبل إعادة التسخينبعد 

 درجة الصعوبةِ
 سهل

 

 عِلْم التحليل
 TLC)      :تي إل سي( طبقة الكروموتجرافيا النحيفةب التفاعلمراقبة 

 :عيّنةِالتحضير 
  منمليلترِ 0,5  ويُخفّفانِ بخَلِيْط التفاعل ن منات قطر تؤخذ،Pasteurإستعمال ماصّة ب

 .يثللإ اإيثرثنائي

  

 :TLCشروط 

  F254 Merck 60 هلام سيليكا ، ورق قصدير ألمنيومِـTLC :الماده الممتزه
eluent:  ِ3: 7= ملح إستر أثيلِ حامضِ خليك ): 60/80(أيثر نفط 

 وبعد   N H2SO4 2قصدير ألمنيومِ تي إل سي في ال ورقَ يُغمس تصوّرْال

 .ف جوي حارمجفبجفّفَ يُذلك 
 

 GC ب  التفاعلمراقبة 

 :عيّنةِالتحضير 
  من مليلتر10ِخفّف ب تُ خَلِيْط التفاعل وه واحده من قطر تؤخذ،Pasteurإستعمال ماصّة ب

 . من هذا المحلول ميكروليتر0،2 يُحقن .مُذيب ميثان ثنائي الكلور

يُحقن . ذيب ميثان ثنائي الكلورمُ من مليلترِ 10مِنْ المُنتَجِ الصلبِ في مليغرام  10ذَوَّب يُ

 . ميكروليتر من هذا المحلول0،2
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 :GCشروط 

DB-1, 28 m, internal diameter 0.32 mm, film 0.25 µm العمود
حقن على عمودِ  الفتحة

 ( ثانيه/ سنتيمتر 40(ين غاز ناقلِ
90 °C (5 min), 10 °C/min to 240 °C (40 min) الفرن

FID, 270 °C  الكاشف
 .حُسِبَ الترآيز بالمائة مِنْ المناطقِ البالغة الذروةِ

 

 جي سي المُنتَجِ الخامِّ

  التفاعلمراقبةشروط جي سي تماماً مثل 
 

 
 

 
المنطقة البالغة   %

 الذروة
)بالدقيقه (حتفاظِلإوقت إ المادة

 19.63 المُنتَج 86.1
each < 2 الشوائب  
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 جي سي المُنتَجِ الصافيِ

 
 

 

 
 

المنطقة البالغة الذروة  % )بالدقيقه (حتفاظِلإوقت إ المادة   
99.7 product 19.54 

 
 

 
 (MHz, CDCl3 500)   للمُنتَجِ الخامِّ)   1H NMR (الطيف الهيدروجيني
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 (MHz, CDCl3 500)  ِ  الصافي للمُنتَجِ (1H NMR)الطيف الهيدروجيني
 

 
 
 

التعدّد  الهيدروجينعدد يعزى لِ δ (ppm)
10-H 1 M 4,48

O-CH3 3 S 3,67
12-H 2 M 2,50
11-H 2 M 2,30
  2-H 2 T 2,27
  9-H 1 M 1,82
  9-H 1 M 1,70
  3-H 2 M 1,57

4-H to 8-H 10 M 1,24-1,45
 

 (MHz, CDCl3 125.7)   للمُنتَجِ الخامِّ (13C NMR)كربونيالطيف ال
 

 

 

O

O

O

O
CH3 10 11

12

1

2

3

4

5

6 8

97

13

 



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

March 2006 9

 
 (MHz, CDCl3 125.7) الصافي للمُنتَجِ  (13C NMR)كربونيالطيف ال

 

 
 
 

 δ (ppm) يعزى لِ
C-13 177,2 
C-1 174,2 
C-10   81,0 
O-CH3   51,4 
C-12   35,5 
C-2   34,0 
C-4 to C-8, C-11 28,0-29,2 
C-9   25,2 
C-3   24,9 
 77,5-76,5 المُذيب
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 )فيلم( الصافيللمُنتَجِ    (IR)اءحمرالتحت طيف 
 
 

 

 
 
 
 

) يعزى لِ 1 ـسم ) 
C-H-valence, alkane 2931 
C-H-valence, alkane 2856 
C=O-valence, lactone 1776 
C=O-valence, ester 1737 

 
 
 
 
 
 
 


