ExXPERIMENTO 1

NFA-24-003 Adicao nucleofilica ao epoxido

DATA DE INicIO: 23/04/2024

DATA DE TERMINO: 24/04/2024

REFERENCIAS: CN114524914A e J. CHEM. SOC. PERKIN TRANS (1985), 2585-2598

OgjETIVO: Refazer o experimento 2, adicionando uma solugéao fresca de etéxido de sodio

em etanol.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

A uma solucao de 1 em DMF, foram adicionados MeOH, K,COs; e Pd(PPh;),. Essa
mistura reacional foi degaseificada via um método de congelamento-bombeamento-
-degelo e entdo colocada em uma bomba paar, sendo carregada com CO (5 bar). O

meio reacional foi aquecido sob argonio até 60 °C por 4 horas. Apos liberar a pressao,

o meio reacional foi analisado por (...), confirmando o término.



https://patents.google.com/patent/CN114524914A/en?oq=CN114524914A
https://doi.org/10.1039/P19850002585

Tabela 1: CCD 1 - 30 minutos de reacao.

Tempo Eluente Revelador Figura Conclusao
L. SO%AEMex
® 0o
Hexano:AcOEt 00® (,picio/in-
30 min CXANO=AC UV (254 nm) ompleto/In
3:2 @+ o completo
“sM 3030 sh Sh30

Legenda: SM = Starting Material; tempos sdo autoexplicativos.

PURIFICACAO

O produto bruto foi purificado por coluna de silica. 20 g de SiO, foram utilizados
em uma coluna de 10 cm de didmetro. O eluente utilizado foi uma mistura
Hexano:AcOEt 3:2, de acordo com os resultados obtidos pela CCD.

Tabela 2: Placas de CCD para a purificagdo do produto por coluna cromatografica.

Placa 1 Placa 2 Placa 3 Placa 4 Placa 5
0% AEMex || 40% ABMex || 40% ABMex || 40% AEMex || 40% AEMHex
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Legenda: SM = Starting Material; tempos sdo autoexplicativos.

Alternativamente, pode-se descrever procedimentos de recristalizacdo ou destilagao.

1. Recristalizagdo: Inserir solvente ou mistura de solvente empregada, temperatura
de aquecimento (se for o caso) e aspecto/cor do cristal obtido;

2. Destilacdo: Inserir temperatura de aquecimento, temperatura do vapor recolhido
e devidamente armazenado, volume de destilado recolhido e sua aparéncia.

Incluir dados de rendimento do produto bruto e purificado!

CARACTERIZACAO

O produto obtido foi caracterizado por FTIR e RMN (*H e **C).
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Figura 1: Espectro na regido do infravermelho do produto bruto.

Tabela 3: Atribuicao de bandas observadas no espectro no infravermelho do produto

bruto.
Numero de onda, L Numero de onda, L
L Atribuicao L Atribuicao
v/iem- v/iem-
2950 v C-H (sp?) 1730 v C=0 (RCO,H)
1700 v C=0 (éster) 1600 e 1460 v C=C (Benzeno)
1190 v C(O)OR (éster) 900 7 C=C (Benzeno)
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Figura 2: Espectro de RMN de 'H do composto bruto.




Tabela 4: Atribuicdo de sinais observados no espectro de RMN de 'H do composto bruto.

Deslocamento Constante de
o Multiplicidade * acoplamento, J/ Atribuicéo
quimico, §/ppm
Hz
L2 d *Jrgpa =75 H-3
*J] =7,0
2,3 dd . H-4,H-3 e 4
Jiaps = 3.0

& Legenda: s = simpleto, d = dupleto, t = tripleto, q = quarteto, m = multipleto, dd = dupleto duplo (...).

CONCLUSOES E SUGESTOES

O produto foi obtido com sucesso pelas evidéncias reacionais e espectroscopicas. O
rendimento necessita ser melhorado.

Sugestoes para melhoria do rendimento: modificar ordem de adigado dos reagentes e
realizar testes de otimizagdo variando (i) o solvente empregado, (ii) o catalisador e
suas quantidades e (iii) o tempo de reacao.




