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APRESENTAÇÃO

Disciplinas experimentais anseiam um material didático o
qual retome conteúdos teóricos fundamentais vistos
anteriormente em disciplinas teóricas correspondentes, e
apresente orientações práticas escritas, acrescidas de
orientações dadas pelo professor durante as aulas. Neste
sentido, este livro tem como objetivo apresentar um material
didático teórico-prático desenvolvido durante o Programa de
Monitoria para a disciplina de Química Orgânica Experimental II,
do Departamento de Química, orientando, assim, alunos,
professores e técnicos envolvidos.

A elaboração desse livro inspirou-se nas experiências
vivenciadas durante as aulas nos períodos de 2015.2 a 2019.2
(LIMA, FISS, 2017; NASCIMENTO, FISS, 2016; SILVA et al., 2019).
Procurou-se elaborar um material simples, porém, funcional,
utilizando esquemas e tabelas como recursos para facilitar a
visualização e a organização por meio da padronização
sistemática (FLEURY, FLEURY, 2001). Foram escolhidos
conteúdos que abordassem as principais reações da área (DIAS,
COSTA, GUIMARÃES, 2008), bem como de acordo com a
realidade de disponibilidade de materiais e reagentes no
Laboratório de Química Orgânica.

Em ordem de uso, foram apresentados os materiais e
reagentes necessários, e indicadas, durante as aulas, suas
localizações nos locais apropriados (bancada, capela). Além da
aprendizagem organizacional, também se estimulou o aluno à
proatividade. Enquanto o tempo necessário de reação
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transcorria, o mecanismo reacional era esboçado e discutido
pelo professor ao quadro, para posterior preenchimento pelo
próprio aluno. Ainda durante a realização da aula prática, foram
propostos questionamentos indispensáveis para o entendimento
da reação. Assim, as aulas se preservaram sempre ativas e
dinâmicas, estimulando habilidades de organização, iniciativa e
dinamismo para com os alunos.
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NORMAS DE LABORATÓRIO

(1) Em todas a aulas de laboratório, é obrigatório o uso de
normas de segurança:

(a) calça comprida;
(b) calçados totalmente fechados;
(c) jaleco de algodão de mangas longas;
(d) cabelos presos;
(e) lavar as mãos antes e depois das aulas;
(f) não comer nem beber;
(g) nunca trabalhar sozinho, sempre em equipe de no
mínimo dois alunos;
(h) para diluir um ácido, adicionar, lentamente e sob
agitação, o ácido à água destilada;
(i) para diluir uma base, adicionar, lentamente e sob
agitação, a base à água destilada;
(j) se queimadura causada por ácido, lavar
abundantemente com NaHCO3(aq.) 1%;
e (k) se queimadura causada por base, lavar
abundantemente com AcOH(aq.) 1%.

(2) Em todas as aulas, é dever do aluno:
(a) não ultrapassar o limite de tolerância de 15 min para
chegada no início da aula;
(b) trazer o roteiro previamente lido para aula;
(c) em caso de dúvidas, perguntar ao professor;
e (d) assinar a lista de frequência.
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Capítulo 1

Neste capítulo será abordada uma
reação de oxidação. É uma reação em
que há um aumento no número de
ligações com oxigênio e/ou redução no
número de ligações com hidrogênio.
O oxigênio é um gás incolor, insípido,
inodoro, comburente (mas não com-
bustível), e pouco solúvel em água.
Também é um dos principais cons-
tituintes do ar e o elemento químico
mais abundante da Terra.
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1 REAÇÃO DE OXIDAÇÃO DO CICLOEXANOL COM ÁGUA
SANITÁRIA

1.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL) Eq.

Cicloexanol 100 0,037 3,7
8 0,947 4 1

AcOH 60 0,035 2,1 1,05 2 1
NaOCl

(0,74 M) _ _ _ _ 65 _

Cicloexanona 98 0,948 _ _

1.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = n produto principal x 100% =

           n reagente limitante

1.3 MATERIAIS

1 Haste universal;
1 garra;
1 argola;
1 agitador magnético;
1 barra magnética (peixinho);
1 balão de 100 mL;
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1 funil de separação de 250 mL com torneira e tampa;
1 erlenmeyer de 100 mL;
1 funil analítico;
1 papel filtro;
1 béquer de 50 mL;
1 vidro-relógio;
2 tubos de ensaio;
1 pipeta de Pasteur.

1.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Água sanitária (hipoclorito de sódio 0,74 M) foi
lentamente adicionada (gota a gota) a uma mistura de
cicloexanol e ácido acético sob agitação magnética. A mistura
reacional foi mantida sob agitação à temperatura ambiente por
30 min (Figura 1).

Figura 1 – Reação de oxidação do cicloexanol com água sanitária

Fonte: do autor.
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Então, a mistura foi extraída com diclorometano (20 mL) e
a fase orgânica lavada com solução saturada de bicarbonato de
sódio (20 mL). A fase orgânica foi seca com sulfato de sódio
anidro, filtrada, e o solvente evaporado naturalmente (reservou-se
a fase orgânica em um béquer tampado com vidro-relógio por
uma semana).

Teste de identificação: em um tubo de ensaio, adicionou-
se 3 gotas da fase orgânica e 1 gota de solução alcoólica de
2,4-dinitrofenilidrazina.

Teste-padrão: em um tubo de ensaio, adicionou-se 3 gotas
de acetona e 1 gota de solução alcoólica de
2,4-dinitrofenilidrazina.

1.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:
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1.6 QUESTIONÁRIO

(1) Água sanitária é uma mistura contendo cloro gasoso,
hidróxido de sódio, hipoclorito de sódio, cloreto de sódio e água.
A adição de ácido acético promove a formação de ácido
hipocloroso e acetato de sódio. Qual é a espécie oxidante nesta
reação?

(2) Na oxidação com clorocromato de piridínio (PCC,
HPy+ClCrO3

-) de um álcool primário a aldeído, por que o produto
formado deve ser removido da reação por destilação?
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Capítulo 2

Neste capítulo será abordada uma
reação de redução. É uma reação em
que há um aumento no número de
ligações com hidrogênio e/ou redução
no número de ligações com oxigênio.
O hidrogênio não está localizado em
nenhum grupo da tabela periódica,
possui números atômico e de massa
iguais a 1. É um elemento extremamente
pequeno, simples e leve. Essa reação é o
inverso da reação anterior.
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2 REAÇÃO DE REDUÇÃO DA CICLOEXANONA COM
BOROIDRETO DE SÓDIO

2.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL) Eq.

Cicloexanona 98 0,948 _ 1
NaBH4 38 _ _ 0,5
EtOH _ _ _ _ _

Cicloexanol 100 0,947 _ _

2.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =

           nreagente limitante

2.3 MATERIAIS

1 Haste universal;
1 argola;
1 agitador magnético;
1 barra magnética (peixinho);
1 funil de separação de 125 mL com torneira e tampa;
1 erlenmeyer de 100 mL;
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1 funil analítico;
1 papel filtro;
1 béquer de 50 mL;
1 vidro-relógio;
1 tubo de ensaio;
1 pipeta de Pasteur.

2.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Boroidreto de sódio foi adicionado a uma mistura de
cicloexanona e etanol sob agitação magnética. A mistura
reacional foi mantida sob agitação à temperatura ambiente por
30 min (Figura 2).

Figura 2 – Reação de redução da cicloexanona com boroidreto de sódio

Fonte: do autor.

Então, ácido clorídrico 1 M foi adicionado (gota a gota) à
mistura sob agitação até neutralização. A mistura foi extraída
com diclorometano (20 mL) e água destilada (20 mL). A fase
orgânica foi seca com sulfato de sódio anidro, filtrada, e o
solvente evaporado naturalmente (reservou-se a fase orgânica
em um béquer tampado com vidro-relógio por uma semana).
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Teste de (não) identificação: em um tubo de ensaio,
adicionou-se 3 gotas da fase orgânica e 1 gota de solução
alcoólica de 2,4-dinitrofenilidrazina.

2.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:
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2.6 QUESTIONÁRIO

(1) Quais os produtos de redução da molécula abaixo
com: (a) LiAlH4; e (b) NaBH4?

(2) Esboçar a estrutura química do DIBAL-H. Quando o
uso desse reagente é interessante?
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Capítulo 3

Neste capítulo será abordada uma
reação de condensação aldólica. É uma
reação clássica da química orgânica a
qual envolve a química da carbonila
(ligação dupla entre carbono e oxigênio,
C=O). O carbono (do latim carbo, carvão),
juntamente com o hidrogênio, simbo-
lizam a química orgânica.
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3 REAÇÃO DE CONDENSAÇÃO ALDÓLICA DA ACETONA COM
BENZALDEÍDO

3.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL) Eq.

Benzaldeído 106 0,027 2,883 1,04 2,8 2
Acetona 58 0,013 0,788 0,791 1 1

NaOH 40 0,027 1,088 _ _ 2
EtOH _ _ _ _ 10 _
H2O 10

Dibenzalacetona 234 _ _ _

3.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =

           nreagente limitante

3.3 MATERIAIS

1 Haste universal;
1 garra;
1 agitador magnético;
1 barra magnética (peixinho);
1 balão de 100 mL com tampa;
1 béquer de 50 mL;
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1 funil de buchner;
1 kitassato;
1 papel filtro;
1 espátula;
1 vidro-relógio.

3.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Hidróxido de sódio foi adicionado à água destilada sob
agitação magnética. A seguir, à mistura adicionou-se
benzaldeído, etanol e acetona, nesta ordem. A mistura reacional
foi mantida sob agitação à temperatura ambiente por 30 min
(Figura 3).

Figura 3 – Reação de condensação aldólica da acetona com benzaldeído

Fonte: do autor.

Em estudo sobre a aplicação dos princípios da química
verde (ANASTAS, WARNER, 1998; LENARDÃO et al., 2003; TROST,
1999) à presente reação, constatou-se a necessidade de uso
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tanto do solvente orgânico (etanol) quanto do solvente
inorgânico (água) (LIMA, FISS, 2017).

Após o término do tempo reacional necessário, a mistura
foi resfriada a 0 °C e filtrada a vácuo com água destilada gelada.

Obs.: o resíduo aquoso básico proveniente da filtração a
vácuo foi neutralizado (com solução aquosa ácida) antes do
descarte em água corrente.

3.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:

Fonte: adaptado de COSTA et al. (COSTA, PINHEIRO, PILLI, VASCONCELLOS, 2003,
p. 159).
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3.6 QUESTIONÁRIO

(1) Que produto(s) poderia(m) ser formado(s) na reação
de benzaldeído com excesso de acetona e/ou alteração na
ordem de adição de reagentes?

(2) O composto dibenzalacetona é um dos componentes
de protetor solar. Qual é a característica estrutural responsável
por essa atividade de proteção solar?
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Capítulo 4

Neste capítulo será estudado um
processo simples de purificação, a
(re)cristalização, a qual é muito utilizada
na química orgânica para purificação
dos produtos obtidos na forma sólida.
Envolve solubilidade, forças inter-
moleculares e ponto de fusão, passagem
do estado sólido para o estado líquido.
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4 (RE)CRISTALIZAÇÃO E CARACTERIZAÇÃO DA
DIBENZALACETONA

4.1 PURIFICAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

V
(mL)

PF
(°C)

Dibenzalacetona 234 _ 110 -111
EtOH _ _ _ 20 _

4.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = ndibenzalacetona purificada x 100% =

 ndibenzalacetona impura

4.3 MATERIAIS

1 Agitador magnético com aquecimento;
1 barra magnética (peixinho);
1 béquer de 100 mL;
1 funil de buchner;
1 kitassato;
1 papel filtro;
1 espátula;
1 vidro-relógio.
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4.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Em um béquer, adicionou-se dibenzalacetona impura e
etanol. Sob agitação magnética, a mistura foi aquecida até a
temperatura de ebulição de etanol e completa dissolução
(Figura 4).

Figura 4 – (Re)cristalização da dibenzalacetona

Fonte: do autor.

Então, a mistura foi naturalmente resfriada à temperatura
ambiente. Após a formação de sólidos cristalinos, a mistura foi
resfriada a 0 °C e filtrada a vácuo.

Podemos dizer que, de forma geral, qualquer composto
obtido na forma sólida é um cristal em potencial. Se o sólido
amorfo ainda não foi obtido na forma cristalina, é porque as
condições ideais de cristalização ainda não foram encontradas.
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4.5 QUESTIONÁRIO

(1) Quais características deve ter um solvente para que
possa ser usado em uma (re)cristalização?

Ser quimicamente inerte, ou seja, não deve reagir com o
produto;
Proporcionar fácil dissolução do produto a altas
temperaturas e baixa solubilidade a baixas temperaturas;
Solubilizar mais facilmente as impurezas do que o produto;
Possuir um ponto de ebulição relativamente baixo para que
possa ser facilmente removido do produto (re)cristalizado.

(2) Qual a faixa de temperatura de fusão experimental
observada para a dibenzalacetona?
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Capítulo 5

Neste capítulo será abordada uma
reação de ciclização. É uma reação em
que ocorre a formação de um ciclo.
Muitas estruturas contêm sistemas
cíclicos com ligações entre um carbono
e outro elemento. Normalmente, essas
ligações ocorrem entre C-N, C-O e C-S,
sendo, assim, denominados de
heterociclos. Esses compostos possuem
grande aplicabilidade dentro da química
moderna, isto devido à enorme variedade
e complexidade estrutural que possibilita
a obtenção de novos compostos com
propriedades físicas e químicas diversas.
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5 REAÇÃO DE CICLIZAÇÃO DA DIBENZALACETONA COM
FENILIDRAZINA

5.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL)

Dibenzalacetona 234 0,001 0,234 _ _
Fenilidrazina 108 0,002 0,216 1,1 0,2

AcOH _ _ _ _ 3
Pirazolina 324 _ _

5.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =
           nreagente limitante

5.3 MATERIAIS

1 Haste universal;
2 garras;
1 agitador magnético com aquecimento;
1 barra magnética (peixinho);
1 balão de 25 mL;
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1 condensador de refluxo;
1 termômetro;
1 funil de buchner;
1 kitassato;
1 papel filtro;
1 espátula;
1 vidro-relógio.

5.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Fenilidrazina foi adicionada gota a gota à mistura de
dibenzalacetona e ácido acético. Com auxílio de um condensador
de refluxo, a mistura reacional foi submetida à agitação
magnética e temperatura de refluxo (70 °C) por 30 min (Figura 5).

Figura 5 – Reação de ciclização da dibenzalacetona com fenilidrazina

Fonte: do autor.
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Então, a mistura foi naturalmente resfriada à temperatura
ambiente e adicionou-se água destilada gelada (3 mL). A mistura
foi filtrada a vácuo com a água destilada gelada.

5.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:
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5.6 QUESTIONÁRIO

(1) O produto de ciclização pode se apresentar através
das configurações Z ou E para ligação dupla e s-cis ou s-trans
para ligação simples exocíclica. Observe o esquema reacional e
diga quais foram as configurações sugeridas.

(2) Uma das principais reações para síntese de com-
postos heterocíclicos é através da reação de ciclização ou
ciclocondensação. Exemplifique a diferença entre as reações de
ciclização e ciclodondensação.
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Capítulo 6

Neste capítulo será abordada uma
reação de esterificação de Fischer
(FISCHER, SPIER, 1895). É uma reação
que ocorre em equilíbrio. De acordo com
o princípio de Le Chatelier, o equilíbrio
pode ser deslocado no sentido da
formação dos produtos usando-se
excesso de álcool e/ou removendo-se a
água do meio reacional por meio do uso
do aparato Dean-Stark (CALVALCANTE
et al., 2015; DEAN, STARK, 1920;
OLIVEIRA et al., 2014).
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6 REAÇÃO DE ESTERIFICAÇÃO DE FISCHER DO ÁCIDO
SALICÍLICO COM METANOL

6.1 REAÇÃO

Compostos MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL) Eq.

Ácido
salicílico 138 0,024 3,39

5 _ _ 1

CH3OH _ _ _ _ 25 _
H2SO4(conc.) 98 0,024 _ 1,84 1,3 1

Salicilato de
metila 152 1,174 _ _

6.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =

           nreagente limitante

6.3 MATERIAIS

1 Haste universal;
2 garras;
1 argola;
1 agitador magnético com aquecimento;
1 barra magnética (peixinho);
1 balão de 100 mL com tampa;
1 Dean-Stark de 25 mL;
1 condensador de refluxo;
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1 termômetro;
1 funil de separação de 125 mL com torneira e tampa;
1 erlenmeyer de 100 mL;
1 funil analítico;
1 papel filtro;
1 béquer de 50 mL;
1 vidro-relógio.

6.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Dentro da capela, ácido sulfúrico concentrado foi
adicionado a uma mistura de ácido salicílico e metanol. Com
auxílio de um Dean-Stark e condensador de refluxo, a mistura
reacional foi submetida à agitação magnética e temperatura de
refluxo (100 °C) por 1,5 h (Figura 6).

Figura 6 – Reação de esterificação de Fischer do ácido salicílico
com metanol

Fonte: do autor.
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Em estudo sobre a vantagem do uso do aparato Dean-
Stark na presente reação, averiguou-se significativo aumento no
rendimento reacional quando comparado ao refluxo con-
vencional (SILVA et al., 2019).

Após o término do tempo reacional necessário, a mistura
foi naturalmente resfriada à temperatura ambiente, extraída com
diclorometano (20 mL) e água destilada (20 mL) e a fase
orgânica lavada com solução saturada de bicarbonato de sódio
(20 mL). A fase orgânica foi seca com sulfato de sódio anidro,
filtrada, e o solvente evaporado naturalmente (reservou-se a fase
orgânica em um béquer tampado com vidro-relógio por uma
semana).

6.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:
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6.6 QUESTIONÁRIO

(1) Por que se usa excesso de metanol nesta reação?

(2) Um aluno, por descuido, lavou a fase orgânica na etapa
de isolamento com solução aquosa de hidróxido de sódio ao
invés de solução aquosa de bicarbonato de sódio. Ao concentrar
a fase orgânica, ele obteve baixíssimo rendimento do produto.
Explique o que pode ter ocorrido.
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Capítulo 7

Neste capítulo será demonstrada uma
técnica de identificação de compostos
orgânicos, a cromatografia gasosa aco-
plada ao espetrômetro de massas (CG-
EM). Trata-se de análise orgânica do
produto obtido na reação anterior.
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7 PREPARAÇÃO DE AMOSTRA E ANÁLISE POR CG-EM

7.1 PREPARAÇÃO DE AMOSTRA

Composto Massa exata
(uma)

C
(ppm)

m
(g)

V
(mL)

PE
(°C)

Salicilato
de metila 152,05 1000 0,001-0,009 _ 222

CH3OH 32,03 _ _ 1,5 65

7.2 MATERIAIS

1 Vial;
1 pipeta de Pasteur;
1 chupetinha.

7.3 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Em um vial, adicionou-se salicilato de metila e metanol
(1,5 mL). Rotulou-se.

7.4 ANÁLISE POR CG-EM

7.4.1 Princípio

Cromatografia gasosa: fase móvel gasosa e fase esta-
cionária líquida ou sólida

Espectrometria de massas: detecção de massas por
impacto eletrônico
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7.4.2 Equipamento (Figura 7)

Figura 7 – Cromatógrafo gasoso

Fonte: http://a3analitica.com.br/bloga3pharma/2019/01/08/principios-da-
cromatografia-a-gas-gc. Acesso em: 20/07/2020.

7.4.3 Coluna capilar

Marca/modelo: RTX-5MS
Medidas: L = 30 m, dinterno = 0,25 mm, dfilme = 0,25 µm
Temperatura máxima da coluna permitida: 300 °C
Solventes permitidos: hexano, heptano, diclorometano,

acetato de metila, isopropanol, metanol

7.4.4 Solicitação de análise

Site: http://www.ufpb.br/lmca
Clicar em: ASSUNTOS → SERVIÇOS → CG-EM
Usuário: XXX; Email: XXX; Código da amostra: XXX; Tipo

de amostra: composto de síntese; Solvente diluente da amostra:
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metanol; Método cromatográfico: Ti = 70 °C, Tf = 270 °C, rampa
de aquecimento = 20 min, ttotal = 25 min; Intervalo de massas que
será analisado: 50-200.

7.4.5 Espectro de massas

No espectro de massas, indique o M+ e o pico base.
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Capítulo 8

Neste capítulo será abordada uma
reação de proteção, a reação de
acetilação. A reação envolve a proteção
de um grupo de átomos na molécula,
para permitir a reação seguinte.
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8 REAÇÃO DE ACETILAÇÃO DA ANILINA

8.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL) Eq.

Anilina 93 0,03
8 3,534 1,02 3,5 1

Anidrido
acético 102 0,03

8 3,876 1,08 3,5 1

AcOH 60 0,07 4,2 1,05 4 2
AcONa 82 0,07 5,74 _ _ 2

H2O _ _ _ _ 40 _
Acetanilida 135 _ _ _

8.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =

           nreagente limitante

8.3 MATERIAIS

1 Agitador magnético;
1 barra magnética (peixinho);
1 erlenmeyer de 250 mL;
1 funil de buchner;
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1 kitassato;
1 papel filtro;
1 espátula;
1 vidro-relógio.

8.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Ácido acético foi adicionado a uma mistura de acetato de
sódio e água destilada sob agitação magnética. A seguir,
adicionou-se anilina e anidrido acético à mistura reacional, a qual
foi mantida sob agitação à temperatura ambiente por 5 min
(Figura 8).

Figura 8 – Reação de acetilação da anilina

Fonte: do autor.

Então, a mistura foi resfriada a 0 °C e filtrada a vácuo com
água destilada gelada.
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8.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:

8.6 QUESTIONÁRIO

(1) Qual é o pH de uma solução-tampão que contém
quantidades equimolares de AcOH (pKa = 4,74) e AcONa?
(Equação de Henderson-Hasselbach: pH = pKa + log[A-]/[HA])

(2) Por que uma solução aquosa de ácido fraco é capaz
de dissolver a anilina mas não é capaz de dissolver a acetanilida?
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Capítulo 9

Neste capítulo será abordada uma
reação de substituição aromática
eletrofílica, a reação de nitração. É uma
reação que envolve muitos conceitos,
como substituintes ativadores ou
desativadores e orientadores orto/para
ou meta. Também será exercitada a
habilidade em realizar cálculos
reacionais.
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9 REAÇÃO DE NITRAÇÃO DA ACETANILIDA

9.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL)

Eq.

Acetanilida 135 _ _ 1
H2SO4(conc.) 98 1,84 1,2

AcOH _ _ _ _ 3 _
HNO3(conc.)

H2SO4(conc.)

63
98

1,4
1,84

2
1,2

p-Nitroacetanilida 180 _ _ _

9.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =

           nreagente limitante

9.3 MATERIAIS

1 Agitador magnético;
1 barra magnética (peixinho);
1 erlenmeyer de 100 mL;
1 funil de buchner;
1 kitassato;
1 papel filtro;
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1 espátula;
1 vidro-relógio.

9.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Após completa dissolução da mistura de acetanilida,
ácido acético (3 mL) e ácido sulfúrico à temperatura ambiente,
uma solução nitrante (ácido nítrico concentrado e ácido sulfúrico
concentrado) gelada foi lentamente adicionada (gota a gota) sob
agitação magnética a 0 °C. A mistura reacional foi mantida sob
agitação à temperatura ambiente por 30 min (Figura 9).

Figura 9 – Reação de nitração da acetanilida

Fonte: do autor.

Então, resfriou-se a mistura a 0 °C e adicionou-se água
destilada gelada (30 mL). A mistura foi filtrada a vácuo com água
destilada gelada.
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Obs.: o resíduo aquoso ácido proveniente da filtração a
vácuo foi neutralizado (com solução aquosa básica) antes do
descarte em água corrente.

9.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:
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9.6 QUESTIONÁRIO

(1) Qual é o papel do ácido sulfúrico e do ácido acético
nesta reação?

(2) Por que o isômero para é obtido preferencialmente?
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Capítulo 10

Neste capítulo será abordada uma
reação de desproteção, a reação de
hidrólise. A reação envolve a
desproteção de um grupo de átomos
anteriormente protegido, uma vez que a
reação anterior se efetivou.
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10 REAÇÃO DE HIDRÓLISE DA 4-NITROACETANILIDA

10.1 REAÇÃO

Composto MM
(g.mol-1)

n
(mol)

m
(g)

d
(g.mL-1)

V
(mL)

p-Nitroacetanilida 180 _ _
H2SO4 70% _ _ _ _ 20

p-Nitroanilina 138 _ _

10.2 CÁLCULO DO RENDIMENTO

R% = nproduto principal x 100% =

           nreagente limitante

10.3 MATERIAIS

1 Haste universal;
2 garras;
1 agitador magnético com aquecimento;
1 barra magnética (peixinho);
1 balão de 100 mL;
1 condensador de refluxo;
1 termômetro;
1 funil de buchner;
1 kitassato;
1 papel filtro;
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1 espátula;
1 vidro-relógio.

10.4 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Ácido sulfúrico 70% (20 mL) foi adicionado a p-
nitroacetanilida. Com auxílio de um condensador de refluxo, a
mistura reacional foi submetida à agitação magnética e
temperatura de refluxo (100 °C) por 30 min (Figura 10).

Figura 10 – Reação de hidrólise da 4-nitroacetanilida

Fonte: do autor.

Então, resfriou-se a mistura a 0 °C e adicionou-se
hidróxido de sódio 30% gelado (40 mL). A mistura foi filtrada a
vácuo com água destilada gelada.
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10.5 MECANISMO

Sugira setas de fluxo eletrônico no mecanismo reacional
proposto a seguir:
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10.6 QUESTIONÁRIO

(1) Dentre os compostos carbonílicos, as amidas são os
menos reativos frente a nucleófilos e, por isso, necessitam de
condições mais drásticas para hidrolisar, por exemplo. Explique.

(2) Como você prepararia a 3-bromoanilina a partir do
benzeno? E o ácido 4-nitrobenzóico a partir do tolueno?
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LISTA DE MATERIAIS: material de apoio para técnicos de 
laboratório por grupo em ordem de uso

PRÁTICA 1: Reação de oxidação do cicloexanol
Equipamentos: 1 haste universal; 1 garra; 1 argola; 1 agitador 
magnético; 1 barra magnética (peixinho); 1 balão de 100 mL; 1 
funil de separação de 250 mL com torneira e tampa; 1 erlenmeyer 
de 100 mL; 1 funil analítico; 1 papel filtro; 1 béquer de 50 mL; 1 
vidro-relógio; 2 tubos de ensaio; 1 pipeta de Pasteur.
Reagentes/Solventes: 4 mL de cicloexanol (pipeta de 10 mL); 2 
mL de ácido acético (pipeta de 5 mL); 65 mL de água sanitária 
(proveta de 100 mL); 20 mL de diclorometano (proveta de 50 mL); 
20 mL de solução saturada de bicarbonato de sódio (proveta de 
50 mL); sulfato de magnésio anidro (espátula).
Teste de identificação: acetona (pipeta de Pasteur); 
solução alcoólica de 2,4-dinitrofenilidrazina (pipeta de Pasteur).

PRÁTICA 2: Reação de redução da cicloexanona com boroidreto 
de sódio
Equipamentos: 1 haste universal; 1 argola; 1 agitador magnético; 
1 barra magnética (peixinho); 1 funil de separação de 125 mL 
com torneira e tampa; 1 erlenmeyer de 100 mL; 1 funil analítico; 1 
papel filtro; 1 béquer de 50 mL; 1 vidro-relógio; 1 tubo de ensaio; 1 
pipeta de Pasteur.
Reagentes/Solventes: cicloexanona; etanol (proveta de 50 mL); 
boroidreto de sódio (espátula); ácido clorídrico 1 M (pipeta de
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Pasteur); água destilada; 20 mL de diclorometano (proveta de 50
mL); sulfato de magnésio anidro (espátula).
Teste de (não) identificação: solução alcoólica de 2,4-
dinitrofenilidrazina (pipeta de Pasteur).

PRÁTICA 3: Reação de condensação aldólica da acetona com
benzaldeído
Equipamentos: 1 haste universal; 1 garra; 1 agitador magnético; 1
barra magnética (peixinho); 1 balão de 100 mL com tampa; 1
béquer de 50 mL; funil de buchner e kitassato para filtração a
vácuo; 1 papel filtro; 1 espátula; 1 vidro-relógio.
Reagentes/Solventes: 10 mL de água destilada (proveta de 50
mL); 1,088 g de hidróxido de sódio (espátula); 2,8832 g de
benzaldeído (pipeta de Pasteur); 10 mL de etanol (proveta de 50
mL); 1 mL de acetona (pipeta de 5 mL); banho de gelo; água
destilada gelada.

PRÁTICA 4: (Re)cristalização e caracterização da
dibenzalacetona
Equipamentos: 1 agitador magnético com aquecimento; 1 béquer
de 100 mL; 1 bastão de vidro; funil de buchner e kitassato para
filtração a vácuo; 1 papel filtro; 1 espátula; 1 vidro-relógio.
Reagentes/Solventes: 20 mL de etanol (proveta de 50 mL); etanol
gelado.
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PRÁTICA 5: Reação de ciclização da dibenzalacetona com
fenilidrazina
Equipamentos: 1 haste universal; 1 garra; 1 argola; 1 agitador
magnético com aquecimento; 1 barra magnética (peixinho); 1
balão de 25 mL; 1 condensador de refluxo; 1 termômetro; funil de
buchner e kitassato para filtração a vácuo; 1 papel filtro; 1
espátula; 1 vidro-relógio.
Reagentes/Solventes: 0,234 g de dibenzalacetona (espátula); 0,2
mL de fenilidrazina (pipeta de 1 mL); 3 mL de ácido acético (pipeta
de 10 mL); 3 mL de água destilada gelada (pipeta de 10 mL).

PRÁTICA 6: Reação de esterificação de Fischer do ácido
salicílico com metanol
Equipamentos: 1 haste universal; 2 garras; 1 argola; 1 agitador
magnético com aquecimento; 1 barra magnética (peixinho); 1
balão de 100 mL com tampa; 1 dean-stark; 1 condensador de
refluxo; 1 termômetro; 1 funil de separação de 125 mL com
torneira e tampa; 1 erlenmeyer de 100 mL; 1 funil analítico; 1
papel filtro; 1 béquer de 50 mL; 1 vidro-relógio.
Reagentes/Solventes: 3,3948 g de ácido salicílico (espátula); 25
mL de metanol (proveta de 50 mL); 1,3 mL de ácido sulfúrico
concentrado (pipeta de 5 mL); 20 mL de diclorometano (proveta
de 50 mL); 20 mL de água destilada; 20 mL de solução saturada
de bicarbonato de sódio; sulfato de magnésio anidro (espátula).
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PRÁTICA 7: Preparação de amostra e análise por CG-EM
Equipamentos: 1 vial, 1 pipeta de Pasteur, 1 chupetinha.
Reagentes/Solventes: 1,5 mL de metanol (pipeta de 5 mL).

PRÁTICA 8: Reação de acetilação da anilina
Equipamentos: 1 agitador magnético; 1 barra magnética
(peixinho); 1 erlenmeyer de 250 mL; funil de buchner e kitassato
para filtração a vácuo; 1 papel filtro; 1 espátula; 1 vidro-relógio.
Reagentes/Solventes: 5,74 g de acetato de sódio (espátula); 40
mL de água destilada (proveta de 100 mL); 4 mL de ácido acético
(pipeta de 10 mL); 3,5 mL de anilina (pipeta de 10 mL); 3,5 mL de
anidrido acético (pipeta de 10 mL); banho de gelo; água destilada
gelada.

PRÁTICA 9: Reação de nitração da acetanilida
Equipamentos: 1 agitador magnético; 1 barra magnética
(peixinho); 1 erlenmeyer de 100 mL; funil de buchner e kitassato
para filtração a vácuo; 1 papel filtro; 1 espátula; 1 vidro-relógio; 1
tubo de ensaio com rolha.
Reagentes/Solventes: acetanilida (espátula); ácido acético
(pipeta de 5 mL); ácido sulfúrico concentrado (pipeta de 5 mL);
banho de gelo; solução nitrante (ácido nítrico concentrado e
ácido sulfúrico concentrado) gelada num tubo de ensaio (pipeta
de 5 mL); 30 mL de água destilada gelada (proveta de 100 mL);
banho de gelo.
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PRÁTICA 10: Reação de hidrólise da 4-nitroacetanilida
Equipamentos: 1 haste universal; 2 garras; 1 agitador magnético
com aquecimento; 1 barra magnética (peixinho); 1 balão de 100
mL; 1 condensador de refluxo; 1 termômetro; funil de buchner e
kitassato para filtração a vácuo; 1 papel filtro; 1 espátula; 1 vidro-
relógio.
Reagentes/Solventes: p-nitroacetanilida (espátula); 20 mL de
ácido sulfúrico 70% (proveta de 50 mL e funil analítico); banho de
gelo; 20 mL de hidróxido de sódio 30% gelado (proveta de 50 mL);
água destilada gelada.
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Disciplinas	 experimentais	 anseiam	 um	
material	didático	o	qual	retome	conteúdos	
teóricos	fundamentais	vistos	anteriormente	
em	disciplinas	teóricas	correspondentes,	 
e	apresente	orientações	práticas	escritas,	
acrescidas	de	orientações	dadas	pelo	profes-
sor	durante	as	aulas.	Neste	sentido,	este	livro	
tem	como	objetivo	apresentar	um	material	
didático	teórico-prático	desenvolvido	para	 
a	disciplina	de	Química	Orgânica	Experimental,	
orientando,	assim,	alunos,	professores	e	téc-
nicos	envolvidos.	Procurou-se	elaborar	um	
material	simples,	porém,	funcional,	utilizando	
esquemas	e	 tabelas	como	recursos	para	
facilitar	a	visualização	e	a	organização	por	
meio	da	padronização	sistemática.	A	somar,	
foram	escolhidos	conteúdos	que	abordassem	
as	principais	reações	da	área.




