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4028 Sintese de 1-bromodecano a partir de 1-dadaol

/\/\/\/\/\/\
OH + HBr

ClZHZGO
(186.3) (80.9)
H,SO, konz.

(98.1)

/\/\/\/\/\/\Br + HzO

C,,H,sBr
(249.2) (18.0)

Classificacao

Tipos de reacdes e classes das substancias
substituicdo nucleofilica
alcool, bromoalcano, catalisador acido

Técnicas de trabalho

aquecimento sob refluxo, agitacdo com barra deagipt magnética, agitacdo, extracao,
retificacdo, evaporacdo em rotaevaporador, filoacdestilacdo sob pressdo reduzida,
destilacdo em coluna, aquecimento com banho de 6leo

InstrucOes (escala em batelada de 10 mmol)

Materiais

frasco de 10 mL com duas bocas ou de 10 mL de fuedlondo com adaptador de Claisen,
condensador de refluxo, agitador magnético com aesto, barra de agitacdo magnética,
funil de separacéao, rotaevaporador, equipamentmide destilacdo, coluna de Vigreux de
10 cm, bomba de vacuo, banho de 6leo

Substancias de Partida

1-Dodecanol (pf 22-24 °C, pe 258-265 °C) 1,8@@rimol)

Acido bromidrico (48%) (pe 126 °C) 3,4 g (2,3 2D, mmol)

Acido sulfarico concentrado 0,59 g (0,32 mlQ é;ymol)

Ciclohexano (pe 81 °C) 20 mL

Bicarbonato de sddio aproximadamente 2 g (para20 m
de solugéo saturada aquosa)

Sulfato de sédio para secagem aproximadamente 1
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Reacéo

Em um frasco de 10 mL com duas bocas com barrgith;ao magnética e condensador de
refluxo sdo colocados 1,86 g (10 mmol) de 1-dodalc&ob agitacdo, sdo adicionados 0,59 g
(0,32 mL, 6,0 mmol) de $0O, concentrado e 3,4 g (2,3 mL, 20 mmol) de acidanbdoico
(48%). ApoOs, a mistura reacional € aquecida solagdp, em banho de 6leo a 140 °C, por 5
horas, sob refluxo. O condensador de refluxo éngfedo com agua e apdés o fluxo de agua é
desligado para evitar a separacédo de dodecananueosador de refluxo. O curso da reacao
€ monitorado por cromatografia a liquido em cantelgada (ver Caracterizacao).

Etapa final

A solucéo é resfriada até temperatura ambienteagd@mnados 6 mL de gelo e a mistura é
extraida em funil de separacdo com 10 mL de ciglhe As fases sdo separadas, a fase
organica € estocada e a fase aquosa é extraidmeoteacom 10 mL de ciclohexano. A fase
organica total € extraida com 20 mL de solucdo del®D; saturada. Em caso de méa
separacdo das fases, a mistura pode ser deixad@pauso até o dia seguinte. A fase
organica é separada e seca comSr Apds, 0 agente secante é filtrado e o solvente é
evaporado em rotaevaporador. Permanece um res$éuicol.

Rendimento bruto: 2,20 g

O produto bruto € destilado por fracionamento emegmipamento de micro destilacdo em
uma coluna de Vigreux de 10 cm a aproximadamettafa.
Rendimento: 1,60 g (6,42 mmol, 64%); pe 72 °C (B13hPa, temperatura do banho de 6leo

de 118 °C), liquido incolom?’= 1,4581

Comentarios
O produto é usado em NOP 4029 como reagente.
Gerenciamento dos residuos

Reciclagem
O ciclohexano evaporado é coletado e redestilado.

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao
fase aquosa misturas de solvente e agua, conbahaigenios
residuo da destilacao dissolver em pequena qudetika acetona,
entdo: solventes organicos, contendo halogénips
sulfato de sodio residuo sélido, livre de mercurio
Tempo
8 a 9 horas

Possivel Intervalo

Apos aquecimento sob refluxo (5 horas)
Apoés extracao

Antes da destilagcéo
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Grau de dificuldade
médio

Instrucdes (escala em batelada de 100 mmol)

Materiais

frasco de 100 mL com 2 ou 3 bocas, condensadorefliigx®, agitador magnético com
aguecimento, barra de agitacdo magnética, fungeg@aracdo, rotaevaporador, equipamento
de destilacao, adaptador receptor "pig type", @ld@ Vigreux de 10 cm, bomba de véacuo,
banho de dleo

Substancias de Partida

1-Dodecanol (pf 22-24 °C, pe 258-265 °C) 18,&a@p(mmol)

Acido bromidrico (48%) (pe 126 °C) 34 g (23 mDPZ2nmol)

Acido sulfarico concentrado 7,4 g (4,0 mL, 760ai)

Ciclohexano (pe 81 °C) 90 mL

Bicarbonato de sddio aproximadamente 6 g (para 60 m
de solucédo aquosa saturada)

Sulfato de sédio para secagem aproximadamente 5

Reacéo

Em um frasco de 100 mL com duas bocas, com baragitizdo magnética e condensador de
refluxo, séo colocados 18,6 g (100 mmol) de 1-dadek Sob agitacdo, séo adicionados 7,4
g (4,0 mL, 75 mmol) de $$0, concentrado e 34 g (23 mL, 200 mmol) de &cido lxdoo
(48%). Apos, a mistura reacional é aquecida sotagip em banho de 6leo a 140 °C, por 5
horas, sob refluxo. O condensador de refluxo énglédo com agua, apés o fluxo de agua é
interrompido para evitar a separacdo de dodecamaondensador de refluxo. O curso da
reacdo € acompanhado por cromatografia a liquidcaenada delgada (ver Caracterizacao).

Etapa final

A mistura reacional é resfriada a temperatura amtdies0 mL de gelo sdo adicionados e a
mistura € extraida em funil de separacdo com 5@enticlohexano. As fases sdo separadas,
a fase organica é estocada e a fase aquosa @axtmiamente com 40 mL de ciclohexano.
A fase organica total é extraida com 60 mL de smlwgaturada de NaHGCEmM caso de ma
separacdo das fases, a mistura pode ser deixad@pmuso até o dia seguinte. A fase
organica é separada e seca comS{a ApOs, 0 agente secante é filtrado e o solvente é
evaporado em rotaevaporador. Permanece um res$guugol.

Rendimento bruto: 23,1 g

O produto bruto € destilado sob fracionamento eruneo de Vigreux de 10 cm a
aproximadamente 0,1 hPa.
Rendimento: 20,7g (82,7 mmol, 83%); pe 72 °C (®34iPa, temperatura do banho de éleo

de 120 °C), liquido incolom?’= 1,4581
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Comentarios
O produto é usado em NOP 4029 como reagente.
Gerenciamento dos residuos

Reciclagem
O ciclohexano evaporado é coletado e redestilado.

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao
fase aquosa misturas de solvente e agua, conbahaigenios
residuo de destilacao dissolver em pequena qudetika acetona,
entdo: solventes organicos, contendo halogénips
sulfato de sodio residuo sélido, livre de mercurio
Tempo
8 a 9 horas

Possiveis Intervalos

apos aquecimento sob refluxo (5 horas)
apos extracdo

antes da destilagao

Grau de dificuldade
médio

Instrucdes (escala em batelada de 1 mol)

Materiais

frasco de 1 L com 2 ou 3 bocas, condensador dexceflagitador magnético com
aquecimento, barra de agitacdo magnética, funilsejgaracdo, rotaevaporador, torre de
destilacdo, adaptador receptor do tipo "pig typeluna de Vigreux de 30 cm, bomba de
vacuo, banho de éleo

Substancias de Partida

1-Dodecanol (pf 22-24 °C, pe 258-265 °C) 186,6@Imol)

Acido bromidrico (48%) (pe 126 °C) 340 g (230 ralg mol)

Acido sulfarico concentrado 74 g (40 mL, 750 ahm

Ciclohexano (pe 81 °C) 400 mL

Bicarbonato de sddio aproximadamente 25 g (para 250
mL de solugc&o aquosa saturada)

Sulfato de sédio para secagem aproximadamenge 50

Reacao

Em um frasco de 1 L de duas bocas equipado cora baragitagdo magnética e condensador
de refluxo, séo adicionados 186 g (1,00 mol) de@dedanol. Sob agitacdo sao adicionados
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74 g (40 mL, 750 mmol) de 480, concentrado e 340 g (230 mL, 2,0 mol) de acido
bromidrico (48%). Apds, a mistura reacional € aglaesob agitacdo em banho de 6leo a 140
°C, por 6 horas, sob refluxo. O condensador deixefle preenchido com agua e apos, o
banho de agua é desligado para evitar a separagémdécanol no condensador de refluxo. O
curso da reacdo € monitorado com cromatografiaqaidh em camada delgada (ver

Caracterizacao).

Etapa final

A mistura reacional é resfriada até temperaturai@mdy 300 mL de gelo sédo adicionados e a
mistura € extraida em um funil de separacdo commédOde ciclohexano. As fases sao
separadas, a fase organica é estocada e a fasmaneatraida novamente com 160 mL de
ciclohexano. A fase organica total é extraida c@&® &L de solucdo saturada de NaHCO
em caso de m4 separacao das fases, a misturagratkh@da em repouso até o dia seguinte,
A fase organica é separada e seca cops®aApods, 0 agente secante € filtrado e o solvente
€ evaporado em rotaevaporador. Permanece um rdgjdicm.

Rendimento bruto: 235 g

O produto bruto é destilado por fracionamento ena wuoluna de Vigreux de 30 cm a
aproximadamente 0,1 hPa.
Rendimento: 210 g (0,843 mol, 84%):; pe 65°C (1,61Pa, temperatura do banho de 6leo de

115 °C), liquido incolorn?’= 1,4581

Comentarios
O produto é usado em NOP 4029 como reagente.
Gerenciamento de residuos

Reciclagem
O ciclohexano evaporado é coletado e redestilado.

Disposicao dos residuos

Residuo Disposicao
fase aquosa misturas de solvente e agua, conbahaigpenios
residuo da destilacao dissolver em pequena qaaletide acetona,
entdo: solvente organico, contendo halogénios
sulfato de sodio residuo solido, livre de mercurio

Tempo
11 a 12 horas

Possivel Intervalo

Apos aquecimento sob refluxo (5 horas)
Apoés extracao

Antes da destilagcéo
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Grau de dificuldade
médio

Caracterizacéo

Monitoramento da reagao por cromatografia em camadaelgada
Preparo da amostra:
Com uma pipeta Pasteur, sdo retiradas duas gofaselauperior e sdo diluidas com 0,5 mL de éé&tilidD.

Condicdes (CCD):

Adsorvente: folha de aluminio CCD (silica gel 60)

Eluente: éter de petrdleo : acetato de etila (6 : 4

Deteccéo: a folha de aluminio CCD é mergulhada@uotdo de HSO, 2 N e apds, é seca com
secador a ar quente

R¢ (dodecanal) 0,44

R¢ (bromododecano) 0,72

Monitoramento da reagao por CG
Preparo da amostra:

Com uma pipeta Pasteur é retirada 1 gota da mistacdonal que é diluida com 10 mL de diclorometano
dessa solucédo sédo injetados |02

Condicdes (CG):

Coluna: DB-1, comprimento 28 m, di 0,32 mm, film&®um
Injecéo: injec@mn-column

Gas de arraste: hidrogénio (40 cm/s)

Forno: 90 °C (5 min), 10 °C/min até 240 °C (30 min)
Detector: FID, 270 °C

A concentracdo percentual foi calculada a parsrataas de pico.
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CG do produto bruto (escala em batelada de 1 mol)
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Tempo de retencéo (min) Substancia Area de pico %
12,33 reagente (dodecanol) 9,1
13,55 produto (1-bromododecano) 89,5
outros desconhecida <1
CG do produto puro (escala em batelada de 1 mol)
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Tempo de retencéo (min) Substancia Area de pico %
13,59 produto (1-bromododecano 97,8
outros < 1 por pico
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Espectro de RMNH do produto bruto (500 MHz,CDC})

Espectro de RMNH do produto puro (500 MHz,CDC})

http://www.oc-praktikum.de

Il

oMl

11

/\/\/\/\/\/\BI’
12 10 2
-0 s (ppm) e e
o (ppm) Multiplicidade Numero de H Atribuicédo
0,88 t 3 12-H
1,26 m 16 CH(restantes)
1,42 m 2 3-H
1,85 m 2 2-H
3,39 t 2 1-H
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Espectro de RMN**C do produto bruto (125,7 MHz, CDCJ)

Espectro de RMN**C do produto puro (125,7 MHz, CDCJ)

11 3 1
P G G NG
Br
12 10 2

L

o (ppm) Atribuicao

14,1 C-12

22,7 C-11

31,9 C-10

32,9 C-2

33,8 C-1
76,5-77,5 solvente
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Espectro de Infravermelho do produto puro(filme)
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2925, 2851 estiramento C-H-, alcano
1466 deformacédo C-H, alcano
722 estiramento C-Br
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