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RESUMO

A experimentacdo constitui uma ferramenta fundamental no ensino de Quimica Organica,
contribuindo para a articulacdo entre teoria e pritica e para a construcdo significativa do
conhecimento cientifico. Nesse contexto, o presente trabalho teve como objetivo elaborar um
roteiro experimental voltado as disciplinas de Quimica Organica do curso de Licenciatura em
Quimica do Instituto Federal da Paraiba — Campus Sousa, tendo como eixo norteador a sintese
da calcona por meio da reacdo de condensacdo alddlica. A calcona foi sintetizada a partir da
reacao entre benzaldeido e acetofenona em meio bésico, utilizando etanol 95% como solvente,
com acompanhamento por cromatografia em camada delgada. O produto obtido foi purificado
por cristalizacdo e caracterizado por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas
e ressonancia magnética nuclear de hidrogénio e carbono-13. Os resultados indicaram a
formag¢ao predominante do isdmero geométrico E (trans), conforme esperado para esse tipo de
sistema conjugado, sendo observada boa concordancia entre os dados espectrais obtidos e
aqueles descritos na literatura. A partir dos resultados experimentais, foi elaborado um roteiro
diditico contendo fundamentacdo tedrica, procedimentos experimentais, orientacdes de
seguranca e questdes investigativas, visando subsidiar o ensino de reacdes de condensacao
alddlica. Dessa forma, o trabalho contribui para o fortalecimento da experimenta¢do no ensino
de Quimica Organica, oferecendo um material acessivel, validado experimentalmente e
adequado a formacdo de futuros professores de Quimica.

Palavras-chave: Ensino de Quimica Organica. Experimentacdao. Condensac¢ao aldodlica.



ABSTRACT

Experimentation is a fundamental tool in the teaching of Organic Chemistry, as it promotes the
integration of theory and practice and contributes to meaningful scientific learning. In this
context, this study aimed to develop an experimental protocol for Organic Chemistry courses
in the Chemistry Teacher Education Program at the Federal Institute of Paraiba — Campus
Sousa, using chalcone synthesis as the central theme. Chalcone was synthesized through an
aldol condensation reaction between benzaldehyde and acetophenone under basic conditions,
using 95% ethanol as solvent, with reaction monitoring by thin-layer chromatography. The
crude product was purified by recrystallization and characterized by gas chromatography—mass
spectrometry, infrared spectroscopy, and hydrogen and carbon nuclear magnetic resonance. The
results indicated the predominant formation of the E (trans) geometric isomer, as expected for
conjugated o,B-unsaturated ketones, with good agreement between the experimental spectral
data and those reported in the literature. Based on the experimental results, a didactic
experimental protocol was developed, including theoretical background, experimental
procedures, safety guidelines, and investigative questions, aiming to support the teaching of
carbonyl condensation reactions. Thus, this work contributes to strengthening experimentation
in Organic Chemistry education by providing an accessible and experimentally validated
teaching resource for the training of future chemistry teachers.

Keywords: Organic Chemistry teaching. Experimentation. Aldol condensation.
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1 INTRODUCAO

A disciplina de Quimica, no ambito das Ciéncias, dedica-se ao estudo da estrutura,
composicao e propriedades das substancias, bem como de suas transformagdes e variagdes de
energia, permitindo ao estudante reconhecer materiais presentes em seu cotidiano e
compreender alteracOes quimicas envolvidas em processos naturais, industriais, agricolas e
tecnologicos (Pereira et al., 2021).

Na drea da Quimica Organica (QO), hd uma grande quantidade de conceitos,
reacdes, mecanismos etc. que podem ser relacionados a diversos fendmenos e processos
antropicos ou naturais, direta ou indiretamente ligados ao cotidiano dos estudantes. Esses
conhecimentos, por sua vez, podem ser trabalhados com uma abordagem tedrico-pratica.
Segundo Maciel e Ledo (2022), a assimilacdo dos contetidos se mostra mais efetiva quando hé
a presenca de experimentos, ou seja, o entendimento tedrico do estudante associado ao pratico
desenvolve o carater cientifico mais apurado.

A experimenta¢do no Ensino de Quimica Organica (EQO) pode apresentar ao aluno
uma nova perspectiva sobre a quimica presente em nossas vivéncias e entender a amplitude dos
fendmenos quimicos existentes. De acordo com Carlos e Echevarria (2024), o EQO
tradicionalista, voltado apenas aos meios tedricos € a memorizagdo dos conceitos, férmulas,
mecanismos, torna-se algo desinteressante para os alunos.

De acordo com Santos e Menezes (2020), o ensino de Ciéncias ainda apresenta
diversas lacunas no processo de ensino-aprendizagem, frequentemente reduzindo o
conhecimento cientifico a simples reprodu¢do dos conteudos trabalhados em sala de aula.
Segundo Jesus (2015) e Chassot (2004), os estudos indicam que as dificuldades no ensino de
Quimica estdo fortemente relacionadas ao cardter abstrato dessa drea, o que torna complexa a
articulacdo entre os conceitos do cotidiano e aqueles cientificos ensinados na escola, limitando
significativamente a compreensdo dos estudantes.

A experimentacdo como estratégia de ensino de Quimica se fortaleceu apenas na
segunda metade do século XX. No contexto brasileiro, as atividades de laboratério surgiram
ainda no século XIX por demandas socioecondmicas e, posteriormente, foram incorporadas as
aulas de ci€ncias com um cardter utilitarista, relacionando teoria a extracdo e transformacao de
minérios. Apenas no inicio do século XX € que a realizacdo de experimentos passou a ser
oficialmente regulamentada nas institui¢coes de ensino do pais (Silva; Machado; Tunes, 2019).

As praticas de professores que vao além da aula expositiva despertam maior

interesse nos alunos, tornando a aprendizagem mais significativa. Observa-se também que
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docentes de Quimica, tanto de cursinhos preparatérios quanto do ensino médio, impulsionados
pela forte concorréncia dos vestibulares, recorrem a recursos didadtico-pedagdgicos que
estimulam a imaginacao e os sonhos dos estudantes (Campos et al., 2015).W Um exemplo de
abordagem para a pritica experimental € a investigativa que, segundo Wartha e Lemos (2016),
¢é apresentada como uma abordagem que incentiva os estudantes a formular perguntas, construir
explicacdes fundamentadas em evidéncias e comunicar suas ideias de maneira estruturada.

Diante deste contexto, pode-se inferir que a abordagem dos conceitos sobre reacdes
organicas de forma experimental investigativa pode contribuir para uma melhoria na
aprendizagem destes conteudos de QO no Ensino Superior. Destacamos a necessidade de
fortalecer a experimentacdo no EQO no ensino superior, com perspectivas para a ampliacio e
incorporacdo aos demais niveis de ensino. Tal perspectiva contribui para o desenvolvimento
cientifico dos discentes e favorece o acesso ao conhecimento de forma prética e objetiva, por
meio da utilizacdo de roteiros/cadernos de experimentos que auxiliam no acompanhamento e
na discussao das reacoes estudadas. Ademais, a ampliagdo da aplicabilidade desse material para
o ensino médio refor¢a priticas de aprendizagem mais ativa, contextualizada e integrada.
Segundo Ferreira, Hartwig e Oliveira (2010), diversos autores destacam que a experimentacao
no ensino de Quimica representa um recurso pedagdgico relevante, capaz de favorecer a
construcdo de conceitos pelos estudantes.

Em linhas gerais, o presente trabalho busca desenvolver um material didatico na
forma de roteiro de experimento, direcionado as disciplinas de Quimica Organica do curso de
Licenciatura em Quimica do IFPB — Campus Sousa, tendo como eixo temético central a sintese

da calcona, relacionada com o contetido de reagcdo de condensacgdo alddlica.
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2 FUNDAMENTACAO TEORICA

2.1 O ensino da Quimica Organica

A Quimica Organica € uma area de estudo bastante abrangente, segundo Silva e
Sasseron (2023), tal area apresenta inlimeras representagdes, teorias € conceitos de diferentes
complexidades, o que reforca ainda mais a sua importancia. Essa drea da ciéncia estd
diretamente ligada ao cotidiano das pessoas: ela explica desde os compostos presentes nos
alimentos e medicamentos até a estrutura de pldsticos, tecidos e cosméticos. Conforme
estabelecido pelos Pardmetros Curriculares Nacionais (Brasil, 2000), esta drea do conhecimento
€ essencial para a compreensdo dos processos vitais € do desenvolvimento tecnoldgico
contemporaneo.

Na contemporaneidade, a educagdo brasileira se orienta por um tripé: cidadania,
educacdo e mundo do trabalho, estabelecido tanto no art. 205 da Constituigdao Federal (CF/88)
quanto no art. 2° da Lei n® 9.394/1996 (Lei de Diretrizes e Bases da Educa¢do Nacional - LDB)
como fundamento do processo de ensino-aprendizagem. Esses principios se articulam com as
areas do conhecimento que estruturam o curriculo definida pela Base Comum Curricular —
BNCC (Brasil, 2020): Linguagens, Matemdtica, Ci€ncias da Natureza e Ciéncias Humanas e
Sociais Aplicadas (Brasil, 1988, 1996). A Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ, 2019), em
suas diretrizes atualizadas para cursos de graduacdo, enfatiza a necessidade de um equilibrio
cuidadoso entre o ensino tedrico e a pratica laboratorial. Essa abordagem integrada permite aos
estudantes ndo apenas compreender os fundamentos tedricos, mas também desenvolver as
habilidades préticas necessdrias para sua atuagdo profissional. A experimentacao controlada e
bem planejada € apontada como elemento crucial para a consolidagdo dos conhecimentos
adquiridos em sala de aula.

Nas aulas de Quimica, ainda predomina um ensino centrado na memorizacao de
férmulas, conceitos e leis, enquanto raramente se aborda a disciplina como uma ciéncia inserida
nos contextos social, tecnoldgico e econdomico da sociedade. Observa-se um distanciamento
significativo entre o conteido quimico e a realidade dos estudantes, marcado por um forte
detalhamento conceitual sem a devida preocupacdo com a contextualizacdo ou com a relagao
com o cotidiano (Cardoso, 2000).

Nessa perspectiva, torna-se relevante a relagdo experimental com as questdes que
surgem no cotidiano dos discentes, ajudando tanto no entendimento dos acontecimentos que 0s

rodeiam como também a base tedrica do contetido e suas implicagdes, saindo do ambito dos
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questionamentos como por exemplo: Qual a relevancia disso no meu cotidiano? Por que devo
estudar tal conteido? Eu irei usar tal conhecimento na minha vida prética? Entre tantos outros
questionamentos dos estudantes.

A Base Nacional Comum Curricular (BNCC) enfatiza que as préticas e 0s processos
investigativos sdo essenciais para aproximar o estudante da identificacdo de problemas e
colocd-lo em uma postura ativa nas atividades de sala de aula. Para resolver esses problemas, o
aluno deve levantar informagdes pertinentes, formular hipdteses, argumentos e explicacdes,
planejar procedimentos, realizar testes experimentais e tirar conclusdes a partir da andlise dos
dados obtidos. Esse movimento favorece o protagonismo estudantil, uma vez que, além de
acessar informacdes, o estudante aprende a produzi-las, obté-las e analisa-las de forma critica
(Brasil, 2020).

Desse modo, o aprendizado do uso da experimentacdo como ferramenta essencial
em aulas de Quimica Organica torna-se uma maneira dos licenciandos compreenderem, na

propria graduagdo, instrumentos que lhe trardo maiores rendimentos em sala de aula.

2.2 Calconas e derivados calconoides

As calconas (Figura 1) sdo descritas na literatura como cetonas o,B-insaturadas
(enonas) com a estrutura (2E)-1,3-difenil-prop-2-en-1-ona, integrando uma das subclasses dos
flavonoides e atuando como intermedidrias importantes tanto em processos biossintéticos
quanto sintéticos. Diferentemente dos demais flavonoides, as calconas nao apresentam o anel
piranico, que normalmente se forma pela ciclizagdo da hidroxila situada na posicdo 2’ da
molécula (Nakanishi et al., 1975). A calcona apresenta dois anéis aromdticos (A e B, Figura 1),
em que um estd ligado diretamente a carbonila cetonica e o outro estd ligado a um dos carbonos
que contém a dupla ligagdo conjugada com a cetona. Segundo Dimmock et al. (1999) as
calconas apresentam ampla variedade de atividades bioldgicas, podendo ocorrer naturalmente
ou ser obtidas por sintese de maneira relativamente simples.

Figura 1 — Estrutura Quimica da calcona ((2E) -1,3-difenil-prop-2-en-1-ona).

Fonte: Autoria prépria, 2026.
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De acordo com Gaonkar e Vignesh (2017), devido ao sistema carbonilico a,3-
insaturado conjugado por ligagdes duplas e pela deslocalizacdo eletronica, as calconas
apresentam baixo potencial redox e maior tendéncia a participar de reagcdes de transferéncia de
elétrons, o que pode contribuir para as atividades bioldgicas. A literatura aponta que as
calconas, por serem polifendis (seus derivados normalmente apresentam grupos OH ligados aos
anéis aromdticos — ver Figura 2) de estrutura relativamente simples e de grande interesse
quimico-farmacolégico, t€ém recebido destaque devido a ampla gama de atividades terap€uticas
que apresentam. Entre essas atividades relatam-se propriedades antioxidantes, antinociceptivas,
anticonvulsivantes, anti-inflamatdrias e ainda ac¢des antivirais contra o SARS-CoV e o virus
influenza HIN1 (Ferreira, et al., 2018; Vanangamudi, et al., 2017; Nassar, et al., 2016;
Ozdemir, et al., 2015; Park, et al., 2016; Malbari, et al., 2018, apud Leite, 2024).

Os derivados calconoides (Figura 2) compreendem calconas estruturalmente
modificadas por substitui¢des nos anéis arométicos ou por transformagdes quimicas adicionais
no sistema enona. A introducdo de grupos doadores ou retiradores de elétrons nas posicoes
aromadticas permite modular propriedades eletrOnicas, reatividade quimica e comportamento
espectroscopico desses compostos. Além disso, as calconas servem como importantes
precursores sintéticos para a obtencdo de heterociclos bioativos, como pirazdis, flavonas,
auronas e isoxazdis, ampliando significativamente seu campo de aplicacao quimica (Dimmock
et al., 1999; Van Beurden et al., 2020).

Figura 2 — Alguns derivados calconoides.

0
/
OH
0 o) OH
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/ /
HO
OH
OH ©
OH
/
HO OH

Fonte: Autoria Prépria, 2026.
A caracterizagdo das calconas e de seus derivados € comumente realizada por
técnicas espectroscOpicas cldssicas, como espectroscopia no infravermelho, ressonancia

magnética nuclear (RMN) de hidrogénio e carbono e espectrometria de massas. A presenca da
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carbonila conjugada pode ser identificada no infravermelho por bandas intensas na regido de
1650-1680 cm™, enquanto a RMN permite confirmar a configuracdo geométrica da dupla
ligacdo por meio das constantes de acoplamento entre os hidrogénios vinilicos, que sao
tipicamente maiores para o isdmero E (Pavia et al., 2010; Silverstein et al., 2014).

Nesse contexto, as calconas assumem papel de destaque tanto na pesquisa em
Quimica Organica quanto no ensino experimental, por reunirem simplicidade sintética,
relevancia estrutural e ampla possibilidade de discussao tedrica. A utilizacdo desse sistema
como eixo temdtico em atividades experimentais permite abordar conceitos fundamentais,
como reatividade de compostos carbonilados, isomeria geométrica, técnicas de purificacdo e
métodos de caracteriza¢do espectroscdpica, contribuindo para uma formacao mais integrada e

significativa dos estudantes.

2.3 Reacio de condensacio aldélica

Nas sinteses organicas, as reagdes de condensacdo em compostos carbonilados sido
essenciais para a formagao de uma nova ligagao C-C (Silva; Jones Junior, 2001). A condensagao
alddlica ocorre quando um enolato atua como nucleéfilo, atacando o grupo carbonila de outra
molécula, o que leva a formagdo de um intermediario B-hidroxicarbonilado, que pode se
converter em um composto o,-insaturado por eliminacdo de 4gua (Carey; Giuliano, 2015).

Quando aldeidos e cetonas reagem em meio basico, formam cetonas a,f3-
insaturadas, caracterizando a chamada condensa¢do de Claisen-Schmidt. Embora seja possivel
realizar a reacdo entre dois aldeidos diferentes, isso raramente € vidvel devido as condensagdes
cruzadas e a autocondensacdo, que geram quatro produtos possiveis e tornam o processo pouco
seletivo. No entanto, a reacdo pode ocorrer de maneira eficiente quando um dos carbonilicos
nao possui hidrogénios o — como benzaldeidos substituidos — e, portanto, ndo forma fons
enolatos, enquanto o outro apresenta uma carbonila pouco reativa as adi¢des, como
metilcetonas substituidas (caso das acetofenonas), evitando assim a autocondensagdo e

permitindo bons rendimentos nas condensacdes alddlicas mistas (Solomons; Fryhle, 2002).

Figura 3 — Equacdo quimica da condensacao alddlica formando a calcona.

NaOH
—
CH; 4 O MeOH AN
o) benzaldeido 0

1-fenil-etan-1-ona (2E)-1,3-difenil-prop-2-en-1-ona

Fonte: Autoria Prépria, 2026.
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Em termos mecanisticos, March e Smith (2013) explicam que, na reacdo alddlica,
o carbono o de aldeidos ou cetonas ¢ desprotonado, originando um enolato que reage com outro
composto carbonilado. Esse processo pode ser influenciado por diversos fatores, como a
natureza da base utilizada, o tipo de solvente e as caracteristicas estruturais dos reagentes. O
produto formado pode passar por uma ou mais condensacdes, €, em muitos casos, sofre
desidratacdo — especialmente quando aquecido ou na presenga de 4cido, tornando-se um
composto a,B-insaturado.

Figura 4 — Mecanismo da condensacio aldélica formando a calcona.
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Fonte: Autoria Prépria, 2026.

A condensacido alddlica € amplamente aplicada na sintese de intermedidrios
organicos, como fragrancias, firmacos, resinas e materiais poliméricos, sendo uma das reagdes
mais versateis da Quimica Organica devido a sua capacidade de formar ligacdes carbono-
carbono de maneira controlada (Carey; Giuliano, 2015). Zhu et al. (2024) destacam que a
condensacdo alddlica tem sido utilizada na construcdo de materiais funcionais organicos, como
semicondutores, polimeros condutores e dispositivos optoeletronicos, devido a sua alta
eficiéncia e possibilidade de aplicacdo em catdlise homogénea e heterogénea.

Faria, Almeida e Mota (2018), por sua vez, desenvolveram um estudo experimental
utilizando furfural e acetona em meio basico, demonstrando a viabilidade da condensacao
aldolica com catalisadores ecoldgicos, reforcando sua importancia tanto na indudstria quanto

como experimento de ensino de Quimica Organica.
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3 OBJETIVOS

3.1 Objetivo Geral

Elaborar um roteiro experimental voltado para as disciplinas de Quimica Organica do
Curso Superior de Licenciatura em Quimica do IFPB, Campus Sousa, tendo como eixo

norteador a sintese da calcona.

3.2 Objetivos Especificos

e Sintetizar, acompanhar, purificar e caracterizar a calcona;

e Pesquisar métodos de separacdo diastereoisomérica da calcona;

e Caracterizar a calcona por Espectrometria de Massa, e Ressonincia Magnética Nuclear
de Hidrogénio e Carbono;

e Confeccionar e disponibilizar um roteiro experimental envolvendo a sintese da calcona

para uso em disciplinas de Quimica Organica.
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4 METODOLOGIA

4.1 Materiais e reagentes

Os reagentes e solventes utilizados nessa pesquisa foram o benzaldeido >98%
(Impex), acetofenona (Neon), etanol 95% P.A. (Isofar), hidréxido de sédio (Dinamica), hexano
(Isofar) e acetato de etila (Dindmica). Nao houve nenhum tratamento prévio dos
reagentes/solventes utilizados nas etapas de sintese e purificacdo da calcona. A reacdo foi
acompanhada por Cromatografia em Camada Delgada (CCD), utilizando como eluente

hexano:acetato de etila 9:1 v/v.

4.2 Caracterizacao da calcona

As técnicas utilizadas para caracterizar os compostos organicos sintetizados neste
trabalho foram: Cromatografia Gasosa Acoplada a Espectrometria de Massa (GC-MS),
Ressonancia Magnética Nuclear de Hidrogénio (RMN 'H) e de Carbono-13 (RMN 13C).

As analises de GC-MS foram realizadas em um GCMS-QP2010 Ultra (Shimadzu®),
equipado com uma coluna capilar RTX-5MS (5% bifenilo / 95% dimetilpolissiloxano), com 30
m de comprimento, 0,25 mm de didmetro e espessura de filme de 0,25 pm. O volume de injecdo
das amostras foi de 1 uL, com split na razao 1:50. O hélio foi utilizado como gés carreador a 1
mL/min. A temperatura de injecdo das amostras foi ajustada para 250 °C, e a temperatura do
injetor foi mantida em 280 °C. A temperatura do forno foi inicialmente programada para 40 °C
(mantida por 2 minutos), aumentada para 100 °C a uma taxa de 10 °C/min e, posteriormente,
elevada a 200 °C a uma taxa de 20 °C/min, sendo mantida nessa temperatura por 5 minutos. A
fonte de ionizag¢do por impacto de elétrons operou a 70 eV, com varredura completa na faixa
de massa m/z 35—400. As amostras analisadas por GC-MS foram preparadas mediante a retirada
de uma aliquota do meio reacional e dissolugdo em cerca de 1,5 mL de acetato de etila ou
cloroférmio.

Todos os dados cromatograficos foram processados utilizando o software GC-MS
Solution (Shimadzu®). Os compostos analisados por GC-MS foram identificados e
comparados com os bancos de dados disponiveis no software da Shimadzu: NIST 2008 /
NIST2008+Shimadzu e FFNSC 1.3 (Espectro de Massas de Sabores e Fragrancias de

Compostos Naturais e Sintéticos).
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Os espectros de RMN 'H e RMN 13C foram registrados em um espectrometro
VARIAN® Mercury Spectra AC 20 (200 ou 500 MHz para RMN 'H e 50 MHz para RMN 13C),
pertencente a Unidade de Central Analitica (UNICAL) do Instituto de Pesquisa em Farmacos e
Medicamentos da UFPB (IPeFarM-UFPB). Os espectros foram tratados e analisados utilizando
o software MestReNova®, versdo 6.1.0-6224.

4.3 Sintese e purificacao da calcona

Para a sintese da calcona, foram medidos 0,1 mmol de benzaldeido (10 uL) com o
auxilio de uma micropipeta, transferindo-se o volume para um tubo de ensaio. Em seguida,
foram adicionados 0,1 mmol de acetofenona (12 pL.) ao mesmo tubo, também com micropipeta.
Com o uso de uma pipeta graduada de 1 mL, foram adicionados 0,5 mL de etanol 95% ao
sistema. Posteriormente, foram adicionados 100 uL de uma solu¢do de NaOH a 10% m/V. Por
fim, inseriu-se uma barra magnética, € o sistema permaneceu sob agitacio magnética, a
temperatura ambiente, por 60 minutos.

A reagdo foi monitorada por cromatografia em camada delgada (CCD). Apds o término
da reacdo, foi adicionado 1 mL de 4gua destilada gelada a mistura reacional, agitando-se
manualmente até a formacao de turvamento ou precipitacdo. Para intensificar a precipitacdo, o
sistema foi levado ao congelador por aproximadamente 5 minutos. O sélido foi entdo filtrado,
seco sob pressdo reduzida, e o rendimento da reacdo foi calculado. O produto obtido foi
analisado por GC-MS para a determinagio do excesso diastereoisomérico.

A calcona foi purificada por cristalizacdo em etanol 95% a temperatura reduzida (0-
5°C). Ap6s a formacao dos cristais, o sistema foi filtrado, lavado com etanol 95% gelado e seco
a temperatura ambiente. Apds secagem, o material foi separado para andlise de GC-MS e RMN

He BC.

4.4 Elaboracao de roteiro experimental

Como parte da proposta deste trabalho, foi elaborado um roteiro experimental voltado
ao ensino de Quimica Organica, com €nfase em reacdes envolvendo compostos carbonilados.
O experimento apresentado no caderno (sintese da calcona) contou com uma introdugao tedrica,
na qual foram descritos os fundamentos da reacdo organica em destaque (condensagdes
alddlicas), seguida por seus respectivos objetivos, lista de reagentes e materiais, procedimento

experimental e orientacdes de seguranca. O roteiro foi elaborado com base em um formato
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padronizado, com linguagem acessivel, imagens esquemdticas, tabelas de observacodes e
campos destinados ao registro de dados experimentais.

Além dos procedimentos experimentais, foram incluidos questiondrios e sugestdes de
atividades pds-laboratoriais com enfoque investigativo, visando ao estimulo do pensamento
critico e da interdisciplinaridade. Por fim, a produg¢do do roteiro de experimento buscou integrar
os resultados obtidos na sintese da calcona realizada em laboratério ao longo do presente
trabalho, proporcionando um material validado experimentalmente e pedagogicamente
estruturado. Esse recurso didatico teve como finalidade ampliar o ensino de Quimica Organica,

aproximando teoria e pritica e segura.
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5 RESULTADOS E DISCUSSAO

5.1 Sintese, purificacio e caracterizacio da calcona

Durante a sintese da calcona via condensacdo alddlica entre benzaldeido e
acetofenona em meio bésico, observou-se um tempo reacional total aproximado de 1 h sob
agitacdo magnética (Figura 5) a temperatura ambiente. No entanto, o acompanhamento da
reacdo por cromatografia em camada delgada (CCD) indicou que, apds esse periodo, ainda
havia a presenca de material de partida (reagentes). Tal cendrio pode sugerir que: (1) a
conversdo dos reagentes no produto ndo estava completa no intervalo de tempo analisado; ou
(2) o equilibrio quimico da reacdo € atingindo antes da conversdo total dos reagentes nos
produtos. De acordo com a literatura, reacdes de condensacgao alddlica do tipo Claisen-Schmidt
podem apresentar tempos reacionais varidveis, dependendo de fatores como concentracao da
base, temperatura, natureza do solvente e efici€ncia da agitacdo, sendo comum a necessidade
de tempos superiores a 1 h para o consumo total dos reagentes (McMURRY, 1997; Carey;
Giuliano, 2015).

Figura 5 — Fotos do sistema reacional teste para a sintese da calcona.

Fonte: Autoria Prépria, 2026.

Com o objetivo de determinar o tempo ideal de reacdo, foram realizadas CCDs em
diferentes intervalos (15 min, 30 min, 1 h, 2 h e 3 h). A andlise dessas cromatografias permitiu
observar uma diminuicdo significativa das manchas referentes aos reagentes entre 1 he 2 h de
reacdo, indicando que esse tempo se mostrou mais adequado para a obten¢do da calcona com
maior grau de conversdo. Esse comportamento € compativel com relatos da literatura, nos quais

a formagdo do produto o,B-insaturado ocorre de forma gradual, podendo exigir tempos
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superiores aos inicialmente previstos, especialmente em condi¢cdes brandas de temperatura
(Solomons; Fryhle, 2002).

Ao final do processo reacional (cerca de 1,5 h) e apds a etapa de precipitacdo e
secagem a vacuo (Figura 6), obteve-se aproximadamente 1,9725 g de calcona bruta,
correspondendo a um rendimento bruto de cerca de 92,1%. Esse valor elevado pode ser
atribuido a formacao eficiente do produto desejado, porém, também pode refletir a presenca de
impurezas, como solvente residual, d4gua ou tracos de reagentes ndo reagidos, frequentemente

observadas em produtos brutos de rea¢des organicas (March; Smith, 2013).

Figura 6 — Calcona obtida na reacéo de condensagdo aldélica entre a acetofenona e o benzaldeido.
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Fonte: Autoria Prépria, 2026.

A purificagdo do produto foi realizada por cristalizacdo (Figura 7), seguida de
sucessivas etapas de filtracdo. Apds esse processo, obteve-se cerca de 0,9920 g (primeira
cristalizag@o) de calcona purificada, resultando em um rendimento de aproximadamente 50,3%.
A reducdo significativa do rendimento apdés a purificacdo é esperada em processos de
cristalizacdo, uma vez que perdas podem ocorrer devido a solubilidade parcial do produto no
solvente, retencdo do sélido no papel de filtro e transferéncias sucessivas entre recipientes
(Martins, 2009). Além disso, varia¢des de temperatura durante o resfriamento e o congelamento
do sistema podem influenciar a eficiéncia da cristalizacdo e a recuperacao do produto sélido.

Figura 7 — Cristalizag@o da calcona em etanol.
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Fonte: Autoria Prépria, 2026.

O método de purificagdo adotado consistiu inicialmente em filtracao sob pressao
reduzida para a calcona bruta, seguida de filtracdes comuns nas etapas subsequentes de
cristalizacdo. Essa estratégia ¢ amplamente empregada em laboratérios de ensino, por sua
simplicidade, baixo custo e adequacdo a realidade de cursos de graduagdo, permitindo a
obten¢ao de um produto com grau de pureza satisfatério, ainda que com perdas moderadas de
rendimento (McMurry, 1997). Dessa forma, os resultados obtidos estdo em concordancia com
o comportamento esperado para a sintese e purificacdo de calconas descritas na literatura,
demonstrando a viabilidade do experimento tanto do ponto de vista quimico quanto didético.

Os espectros de massa EI (método ionizagdo por impacto de elétrons) de dois
enantiomeros sdo idénticos e ndo conseguimos diferencid-los utilizando apenas esta técnica.
Isso ocorre porque os enantidmeros t€ém as mesmas propriedades fisicas e quimicas, incluindo
a mesma massa molecular e a mesma conectividade estrutural. No entanto, como a calcona é
um produto conhecido, podemos verificar em banco de dados de espectros que o isdmero trans
(E) aparece majoritariamente, pois 0s dois anéis aromaticos ficam em lados opostos da dupla
ligacdo, desse modo, minimizando as repulsdes estéricas, ja o isOmero cis ¢é
termodinamicamente desfavorecido. Logo, podemos inferir que o maior sinal presente no
cromatograma corresponde ao isdmero E.

O cromatograma do produto (Figura 8) cristalizado revela um bom grau de pureza
do produto (90%), considerando os enantidmeros Z (Rf 15,944) e E (Rf 16,855). Os espectros

de massa (Figura 8) dos dois sinais do cromatograma sao idénticos, sugerindo tratar-se dos
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enantiomeros Z e E, sendo este dltimo o enantidmero majoritdrio conforme reportado na
literatura (Pavia et al., 2010; Silverstein et al., 2014).

Figura 8 — Cromatograma da calcona cristalizada e espectro de massa.
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Fonte: Autoria Prépria, 2026.

A Figura 9 mostra o quadro de fragmentacdo proposto para o espectro de massa da
calcona. O quadro de fragmentacdo de massa tem por objetivo explicar como os principais
sinais do espectro de massa (m/z) surgiram a partir do fon molecular (M*, m/z 208 para a
calcona). O pico base (o pico de maior intensidade no espectro de massa) € o m/z 207, que
corresponde a perda de 1 unidade de massa da calcona (M-1, perda de um hidrogénio). O m/z
77 pode ser explicado através de uma clivagem do tipo iota entre o carbono carbonilico e o anel
aromdtico. O m/z 77, por sua vez, pode sofrer um rearranjo, perdendo uma molécula de
acetileno (M-29) e gerando o fragmento de m/z 51. Os fragmentos de m/z 179, 131 e 103 podem
ser percebidos através de clivagens oriundas do ion molecular: 0 m/z 179 pode ser formado a

partir de um rearranjo e perda de HC=0O (M-29); o m/z 131 pode ser formado a partir de uma
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clivagem alfa na ligacdo do carbono carbonilico e o anel aromadtico; e, por fim, o m/z 103 pode

ser formado a partir de uma clivagem alfa/iota na ligacdo sigma C-C entre a ligacdo C=0 e

C=C.

Figura 9 — Quadro de fragmentac@o proposto para o espectro de massa da calcona.
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Fonte: Autoria Prépria, 2026.

O espectro de Ressondncia Magnética Nuclear de Carbono-13 (Figura 9) mostra os

sinais de deslocamentos quimicos nas regides caracteristicas de carbono carbonilico (180-190

ppm), de carbonos olefinicos, C=C (100-150), e de carbonos arométicos (110-175). O conjunto

de sinais presentes em torno de 44 ppm deve-se ao solvente deuterado utilizado para a anélise,

DMSO (dimetilsulféxido). Os anéis benzénicos da calcona sdo monossubstituidos. Desta

forma, espera-se que o espectro de RMN !*C desacoplado por prétons apresente quatro picos

na drea, ja que os carbonos orto e meta (carbonos 2, 3, 4 e 5 da estrutura da Figura 9) sdo

duplicados por simetria. Além disso, o carbono quaternério dos anéis benzé€nicos normalmente

apresenta um sinal muito fraco decorrente do longo tempo de relaxagcdo e de um fraco NOE

(Efeito Nuclear Overhauser).
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Figura 10 — Espectro de RMN de C-13 da calcona em DMSO deuterado.
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Figura 11- Espectro de RMN de H da calcona em DMSO deuterado.
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5.2 Roteiro experimental

Com base nos experimentos realizados durante a presente investigacdo, segue a

estrutura do roteiro experimental proposto:

INTRODUCAO

A condensacgdo alddlica (Figura A) € uma das mais importantes reagdes utilizadas
em sintese organica para formacao de ligacao carbono-carbono. Ela ocorre quando um enol (via
catdlise 4cida) ou enolato (via catdlise bdsica) reage com um composto carbonilico, formando

uma B-hidroxicetona que, por sua vez, sofre uma desidratacdo subsequente, produzindo uma

enona conjugada. (McMURRY, 1997)

Figura A. Equacdo genérica da reagdo de condensac@o alddlica.
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FONTE: Autoria prépria, 2026.
A calcona (Figura B) é uma enona conjugada aromatica e é considerada um nucleo

estrutural em uma série de compostos biolégicos importantes, conhecidos como calconas ou
calconoides, e que apresentam uma série de atividades bioldgicas (Figura C) (SILVA et al.,

2013).

Figura B. Equagdo genérica da sintese da calcona.
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FONTE: Autoria prépria, 2026.
Figura C. Exemplos de calconas e suas atividades biologicas.
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FONTE: SILVA et al. Biological and structure-activity evaluation of chalcone derivatives against bacteria and
fungi. J. Braz. Chem. Soc., v. 24, n. 1, p. 133-144, 2013.



OBJETIVOS

Sintetizar, acompanhar, purificar
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caracterizar a calcona, articulando

conhecimentos tedrico-préticos sobre a reagdo de condensacdo alddlica.

REAGENTES E MATERIAS

Benzaldeido;

Acetofenona;

Agua destilada (natural e gelada);
Etanol 95%;

Hidréxido de sodio;

Capela de exaustio;

Balanga analitica;

Papel filtro;

Chapa aquecedora com agitagcdo
magnética;

Béquer de 250 mL;

Pipeta graduada de 1 mL;
Pipetador/pera;

Pipeta graduada de 2 mL;

PREVISAO DE DURACAO: 2-3 h.

ORIENTACOES DE SEGURANCA

Pipeta graduada de 5 mL;
Proveta de 10 mL;

Espatula metalica;

Vidro de relégio;

Béquer de 25 mL;

Tubo de ensaio;

Barra magnética;

Estante para tubo de ensaio;
Suporte universal com garra para
tubo de ensaio;

Agitador magnético;
Kitassato;

Bomba de vacuo;

Funil de Biichner.

A realizacao da sintese da calcona requer a adog¢do rigorosa de normas de seguranga,

uma vez que envolve o uso de solventes organicos inflamaveis, compostos volateis e uma base

forte. Durante toda a prética experimental, € obrigatério o uso de equipamentos de protecao

individual, incluindo jaleco de manga longa devidamente fechado, luvas de nitrila, 6culos de

seguranca e sapatos fechados, sendo indispensdvel manter os cabelos presos e evitar o uso de

acessorios. Todas as etapas do experimento devem ser conduzidas preferencialmente em capela

de exaustio, especialmente aquelas que envolvem o manuseio de benzaldeido, acetofenona,

etanol e solucdes de hidroxido de sddio, devido aos vapores irritantes € ao risco de

inflamabilidade. O hidréxido de s6dio deve ser manipulado com cautela, pois € uma substancia

corrosiva e sua dissolu¢do em dgua € exotérmica, devendo ser realizada lentamente. Em caso
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de contato com a pele ou olhos, deve-se lavar imediatamente com dgua em abundancia e
comunicar o responsdvel pelo laboratério. E proibido o uso de chama direta (o etanol é um
solvente inflamavel), sendo permitido apenas aquecimento controlado em banho-maria ou
chapa aquecedora. Durante a reacdo, a solugdo bésica deve ser adicionada de forma gradual,
mantendo-se agitacdo constante para evitar superaquecimento ou formacdo de fases
concentradas. Na etapa de filtracdo sob pressdo reduzida, deve-se verificar a integridade das
vidrarias e conexoes, nao aplicando vacuo em sistemas quentes. O descarte dos residuos deve
seguir as normas institucionais, com residuos organicos acondicionados em recipientes
apropriados e solugOes alcalinas previamente neutralizadas. Em caso de acidentes, o
responsavel pelo laboratdrio deve ser informado imediatamente, sendo fundamental conhecer
previamente a localizacdo dos equipamentos de emergéncia, como chuveiro, lava-olhos e

extintores de incéndio adequados para solventes inflamaveis.

PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

e Na capela, meca 1,0 mL de benzaldeido com o auxilio de uma pipeta graduada de
1 mL e um pipetador e transfira o volume para um tubo de ensaio. Em seguida, com
uma pipeta graduada de 2 mL, adicione 1,2 mL de acetofenona no determinado tubo
de ensaio.

e Meca, com o auxilio de uma pipeta graduada de 5 mL, 2,5 mL de etanol 95% e
adicione ao mesmo tubo de ensaio. Coloque uma barra magnética no tubo e deixe
o sistema sob agitacao magnética.

e Enquanto o sistema permanece sob agitacdo, pese em uma balanca analitica cerca
de 300 mg de hidroxido de sédio com o auxilio de uma espétula metélica e um vidro
de rel6gio. Em um frasco de vidro de 5 mL, dissolva o sélido em 0,5 mL de dgua
destilada. ATENCAO! O hidréxido de sédio é cdustico e pode causar sérias
queimaduras na pele. Use luvas e tenha cuidado no manuseio do sélido e da solugao.

e Preparada a solucdo de NaOH, goteje-a sobre a mistura reacional no tubo de ensaio.
O sistema deve permanecer sob agitacdo magnética e temperatura ambiente por 1
h. Caso seja observada a formagdo de um sistema heterogéneo, com a formacao de
um 6leo castanho, aquecga levemente o sistema em banho-maria (50-60°C).

e Apds o término da reacdo, desligue o sistema de aquecimento e adicione, com o
auxilio de uma proveta de 10 mL, 1 mL de dgua gelada na mistura reacional.

Remova a barra magnética do sistema e adicione mais 3 mL de agua gelada
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(divididos em seis por¢des iguais), agitando o sistema a cada adi¢do. Observe se ha
a formacdo de cristais (produto). Caso ndo haja, leve o sistema para o congelador
por alguns minutos.

e ACOMPANHAMENTO: Durante a reagdo, retire aliquotas em intervalos de tempo
de 15 min, 30 min, 1 h, 2h e posterior (caso necessario), para fazer a corrida
cromatografica em CCD e leve a placa de CCD para um caixa de luz UV.

e Colete e seque o produto por filtracdo sob pressdo reduzida. Em seguida (pelo
menos apos 24 h de secagem a temperatura ambiente), pese a massa final do produto
e calcule o rendimento da reacao.

e PURIFICACAO: dissolva o sélido obtido em um béquer de 100 mL no minimo
possivel de etanol. Apds dissolugdo, adicione um pouco mais de etanol no sistema
e leve-o ao congelador. Apds algumas horas, verifique se hd formacdo de cristais
de calcona no béquer. Se houver uma boa quantidade de cristais, filtre o sistema e
lave os cristais com etanol gelado. ATENCAO! O sistema de cristalizag¢iio niio pode
secar: € preciso que haja solvente (etanol, no caso) no sistema para garantir o
processo de purificagdo por cristalizacao.

e INFORMACAO: Ap6s a purificacio do material, normalmente 0s compostos sio
analisados por técnicas de caracterizacdo de compostos orginicos, tais como
espectrometria de massa e ressonancia magnética nuclear de hidrogénio e carbono-

13.

CARACTERIZACAO DA CALCONA
Ap6s purificacdo, deve-se identificar apenas dois sinais no Cromatograma Gasoso,

referentes aos dois diastereoisomeros possiveis da calcona (Z e E):
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Os espectros de massa EI (método ioniza¢do por impacto de elétrons) dos dois
enantidmeros sdo idénticos:

Rf: 15,945

20 60 100 140 180 220

Rf: 16,855

20 60 100 140 180 220

O espectro de Ressonancia Magnética Nuclear de H e C-13 permite auxiliar na

identificacdo estrutural do composto:
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QUESTOES PROPOSTAS
1. Qual é o papel do hidroxido de s6dio na reacio de sintese da calcona
Dica: Explique sua func¢ao considerando a formagao do enolato.
2. Por que o etanol foi utilizado como solvente na reacao?
Dica: Cite ao menos duas caracteristicas que o tornam adequado para essa sintese.
3. Explique por que a adicao da solucao basica deve ser feita lentamente.
Dica: Informe quais problemas experimentais poderiam ocorrer caso essa adicdo fosse
réapida?
4. Qual a finalidade da adicao de agua gelada ao final da reaciao?
Dica: Relacione essa etapa com a precipitagdo do produto.
5. Como o acompanhamento da reacio por cromatografia em camada delgada
(CCD) auxilia na determinacio do término da reacao?
Dica: Desenhe a configuracdo das manchas observadas nas CCDs e calcule os fatores
de reten¢do (Rfs) dos compostos.
6. Calcule o rendimento percentual da reacio a partir da massa obtida do produto e
da quantidade inicial do reagente limitante.
Dica: Analise o rendimento obtido com o presente na literatura: ele foi satisfatério?
7. Escreva a equacao quimica de uma reacao de condensaciao alddlica entre o 4-
nitrobenzaldeido e a acetofenona (o produto sera um derivado calconoide).
Dica: Observe a equagdo quimica para a sintese da calcona.
8. Proponha um mecanismo de reacio orginica para a sintese da questao anterior.

Dica: Observe o mecanismo proposto para a sintese da calcona.

REFERENCIAS
e McMURRY, J. Quimica Organica. 5. ed. Rio de Janeiro: LTC, 1997.
e PAVIA, D. L.; LAMPMAN, G. M.; KRIZ, G. S.;; VYVYAN, J. A. Introducao a
espectroscopia. 4. ed. Sao Paulo: Cengage Learning, 2010.
e SILVA et al. Biological and structure-activity evaluation of chalcone derivatives

against bacteria and fungi. J. Braz. Chem. Soc., v. 24, n. 1, p. 133-144, 2013.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

O presente trabalho teve como propdsito principal a elaboracdo de um roteiro
experimental voltado ao ensino de Quimica Organica, tomando como eixo norteador a sintese
da calcona por meio da reac@o de condensacio alddlica. A proposta foi desenvolvida a partir da
integracdo entre aspectos teoricos, experimentais e pedagogicos, buscando contribuir para a
formagao de licenciandos em Quimica por meio de uma abordagem que articula teoria e pratica.

No ambito experimental, a sintese da calcona a partir da reacdo entre benzaldeido
e acetofenona em meio basico mostrou-se adequada para fins didéticos, uma vez que emprega
reagentes de fécil acesso, condicdes reacionais relativamente brandas e procedimentos
compativeis com a infraestrutura de laboratérios de ensino. O acompanhamento da reacao por
cromatografia em camada delgada permitiu observar a evolugdo do sistema ao longo do tempo,
evidenciando a importancia dessa técnica como ferramenta fundamental no controle e na
compreensdo dos processos sintéticos em Quimica Organica. Observou-se que o tempo
reacional inicialmente previsto ndo foi suficiente para a completa conversdo dos reagentes,
sendo necessdrio um periodo mais prolongado, o que reforca a relevancia do monitoramento
experimental e da andlise critica dos resultados obtidos.

A etapa de purificacdo por cristaliza¢do em etanol 95% mostrou-se eficiente para a
obten¢do da calcona com grau de pureza satisfatorio, ainda que acompanhada de perdas de
rendimento, comportamento esperado para esse tipo de procedimento. A caracterizagdo do
produto por cromatografia gasosa acoplada a espectrometria de massas e ressonancia magnética
nuclear de hidrogénio e carbono possibilitou a confirmacdo da identidade estrutural do
composto sintetizado. Os dados espectrais obtidos apresentaram boa concordancia com aqueles
descritos na literatura, corroborando a formacao predominante do isdomero geométrico E (trans)
da calcona, termodinamicamente mais estdvel devido a menor repulsdo estérica entre os anéis
aromdticos e a maior extensdo do sistema conjugado.

Do ponto de vista analitico, constatou-se que a espectrometria de massas por
impacto de elétrons ndo permite a distingdo entre isdmeros geométricos apenas com base nos
espectros obtidos, uma vez que esses apresentam padroes de fragmentacdo semelhantes. Tal
limitacdo evidencia a importancia do uso de técnicas complementares, como a RMN, para uma
caracterizagdo estrutural mais completa. Essa discussdo contribui para o desenvolvimento do
pensamento critico dos estudantes, ao evidenciar que nenhuma técnica analitica, de forma

isolada, € suficiente para a elucidagao estrutural de compostos organicos.
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A partir dos resultados experimentais obtidos, foi elaborado um roteiro
experimental estruturado, contendo introducdo tedrica, objetivos, lista de materiais e reagentes,
procedimentos experimentais, orientagdes de seguranca, sugestdes de caracterizacdo e questoes
investigativas. Esse material foi concebido com linguagem acessivel e organizagdo didética,
visando facilitar sua aplicacdo em disciplinas de Quimica Organica e estimular uma postura
ativa dos estudantes durante as atividades de laboratério. A proposta do roteiro busca nao
apenas a reproducao de procedimentos, mas também a reflexao sobre os fundamentos quimicos
envolvidos, promovendo a constru¢ido do conhecimento de forma mais significativa.

Dessa forma, o trabalho contribui para o fortalecimento da experimentagdo no
ensino de Quimica Orgénica no ensino superior, com potencial de adaptacao para outros niveis
de ensino, como o ensino médio. Ao associar a sintese de um composto de relevincia quimica,
como a calcona, a uma abordagem pedagdgica investigativa, o estudo reforca a importancia do
laboratério como espago de aprendizagem, reflexdo e desenvolvimento cientifico. Por fim,
espera-se que o roteiro experimental elaborado possa servir como recurso didético para
professores e estudantes, incentivando praticas pedagdgicas mais integradas, criticas e

contextualizadas no ensino de Quimica Organica.
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