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Reação de acoplamento A3 

 

Reagentes Vidraria 

Nome / CAS Quantidade Bandeja (fornecida) Armário (aluno) 

Peneira molecular 4A 
(70955-01-0) 

0,3g Balão, 25mL 1JT 14/20 (01) 
Condensador de refluxo (01) 

Béquer 100mL (01) 
Proveta 10mL (01) 

Acetato de etila 
(141-78-6) 

74mL Rolha esmerilhada 14/20 (01) 
Balão, 100mL 1JT14/20 (01) 

Erlenmeyer 125mL (01) 
Funil médio de colo curto (01) 

Morfolina 

(110-91-8) 

0,09mL Termômetro de álcool (01) Funil de separação 125mL (01) 

Pipeta Pasteur 
Trietilamina 

(121-44-8) 

0,15g  Vidro de relógio (01) 

Tetina de sil icone 

Butiraldeído 
(123-72-8) 

0,1mL  Pinça (01) 

Fenilacetileno 
(536-74-3) 

0,22mL   

Cloreto de cobre (I) 
(7758-89-6) 

10mg   

Hexano 

(110-54-3) 

0,8mL   

Acetato de etila 
(141-78-6) 

0,2mL   

Hidróxido de amônio 
(1336-21-6) 

4mL   

Cloreto de amônio (solução 
saturada) 

(12125-02-9) 

36mL   

Ácido clorídrico (10%) 

(7647-01-0) 

15ml   

NaHCO3 (saturada) 
(144-5-8) 

10ml   

Sulfato de magnésio 
(7887-88-9) 

1g   

 

Outros materiais Disponibilizar 

Agitador magnético (01) 
Manta 25mL (01) 

Plataforma elevatória (01) 
Suporte universal (01) 
Garra c/mufa (02) 
Argola (01) 

Barra magnética (01) 
Bomba de vácuo 
Bombinha d´água 

Balança (01) 
Lâmpada de UV 

Papel de fi ltro 100mm 
Placa CCD 50x40mm 

Papel de fi ltro para CCD 
Capilar 
Frasco de Deward 
Gelo seco 

Acetona 
Descarte orgânico 
Descarte aquoso 

Gelo 
Panela 
Pedras de ebulição 
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Procedimento Experimental 

A um balão de 25mL com JT 14/20, adicionar peneira molecular 4A (0,3g), acetato de etila (4mL), 

morfolina (0,09mL, 1mmol), trietilamina (0,15mL, 1,1mmol), butiraldeído (0,1mL, 1,1mmol), 

fenilacetileno (0,22mL, 2mmol) e CuCl (0,01g, 0,1mmol, 5mol%). Tomar cuidado pois o CuCl oxida 

facilmente em contato com o ar. 

Colocar o sistema sob refluxo (80oC) por um período de 4h. Após este período, filtrar o meio 

reacional e lavar o resíduo com AcOEt (3x10mL). Analisar a reação por CCD eluindo com mistura de 

hexano / acetato de etila (4 : 1). Adicionar solução de NH4OH (10%) em solução saturada de NH4Cl 

(10mL), agitando por 20 min. 

Transferir a mistura para um funil de separação. Adicionar HCl 10% (15mL) à fase orgânica e 

proceder a separação de fases. Neutralizar a fase aquosa com solução saturada de NaHCO 3 (até pH 

básico). Lavar a fase aquosa com AcOEt (4x10mL). Secar a fase orgânica com sulfato de magnésio. 

Analisar o produto por CCD, evaporar o solvente e determinar o rendimento seco. 

 

Observações: 

Preparação do eluente hexano / acetato de etila (4 : 1): Em uma proveta de 1L, adicione 800mL de 

hexano e dilua com acetato de etila (200mL). 

Solução saturada de cloreto de amônio: Dissolver 773g de cloreto de amônio em 1L de água 

destilada a 100oC. 

Solução de NH4OH 10% em NH4Cl(sat): Diluir 100mL de hidróxido de amônio em 900mL de solução 

saturada de cloreto de amônio. 

HCl 10% (3N): Diluir 250mL de ácido clorídrico concentrado (37,2%) em 750mL de água destilada. 

Solução de bicarbonato de sódio saturada: Aquecer 1L de água destilada (60oC) e adicionar 164g de 

NaHCO3 sob agitação. 

 

Propriedades físico-químicas dos reagentes 

Propriedades Peneira molecular 4ª Acetato de etila Morfolina Trietilamina 

Fórmula molecular 
Massa molar 
Densidade 

Ponto de fusão 
Ponto de ebulição 
Solubilidade em água 
Viscosidade 

Na12[(AlO2)12(SiO2)12] . xH2O 
nd 
nd 

nd 
nd 
nd 
nd 

C3H8O2 
88,105 g/mol 
0,897 g/mL 

-83,6 oC 
77,1 oC 
83 g/L 
0,426 cP (25oC) 

C4H9NO 
87,1 g/mol 
1,007 g/mL 

-5 oC 
129oC  
miscível 
nd 

(C2H5)3N 
101,1 g/mol 
0,726 g/mL 

-114,7 oC 
89,7 oC 
nd 
nd 
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Propriedades Butiraldeído Fenilacetileno Cloreto de cobre (I) Hexano 

Fórmula molecular 
Massa molar 

Densidade 
Ponto de fusão 
Ponto de ebulição 
Solubilidade em água 

Viscosidade 

C3H7CHO 
72,1 g/mol 

0,80 g/mL 
-97,1 oC 
75oC 
37 g/L (20o) 

nd 

C8H6 
102,133 g/mol 

0,93 g/mL 
-45 oC 
142-144 oC 
nd 

nd 

CuCl 
98,999 g/mol 

4,145 g/mL 
426 oC 
1490 oC  
0,62 mg/L (20oC) 

nd 

C6H14 
86,18 g/mol 

0,6548 g/mL 
-95 oC 
69 oC 
13mg/L (20 oC) 

0,294 cP (25 oC) 

 

Propriedades Ácido clorídrico Hidróxido de amônio Cloreto de amônio Sulfato de magnésio 
Fórmula molecular 

Massa molar 
Densidade 
Ponto de fusão 

Ponto de ebulição 
Solubilidade em água 
Viscosidade 

HCl 

36,4609 g/mol  
1,187 g/mL 
-114,22 oC 

-85,05oC 
673 g/L (30 oC) 
nd 

NH4OH 

33,04 g/mol 
0,91 g/mL (25oC) 
-91,5 oC 

24,7 oC 
miscível  
nd 

NH4Cl 

53,49 g/mol 
1,53 g/mL 
338 oC 

nd 
773 g/L (100oC) 
Nd 

MgSO4 

120,415 g/mol 
2,66 g/mL 
1124 oC 

nd 
255 g/L (20 oC) 
nd 

 

Propriedades Acetato etila Bicarbonato de sódio 

Fórmula molecular 
Massa molar 

Densidade 
Ponto de fusão 
Ponto de ebulição 
Solubilidade em água 

Viscosidade 

C4H8O2 
88,105 g/mol 

0,897 g/L 
-83,6 oC 
77,1 oC 
83 g/L (20 oC) 

0,426 cP (25oC) 

NaHCO3 
84,007 g/mol 

2,159 g/mL 
270 oC 
-85,05oC 
164 g/L (60 oC) 

nd 

 


