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Os Cursos de Graduacio da UFMG, modalidade a distancia, foram
concebidos tendo em vista dois principios fundamentais. O primeiro
deles se refere a democratizacdo do acesso a educa¢ido superior; o
segundo consiste na formacio de profissionais de alto nivel, compro-
metidos com o desenvolvimento do pais.

A coletinea da qual este volume faz parte visa dar suporte aos estu-
dantes desses cursos. Cada volume esta relacionado com um tema,
eleito como estruturante na matriz curricular. Ele apresenta os
conhecimentos minimos que sio considerados essenciais no estudo
do tema. Isso nio significa que o estudante deva se limitar somente ao
estudo do volume. Ao contrdrio, ele é o ponto de partida na busca de
um conhecimento mais amplo e aprofundado sobre o assunto. Nessa
direcdo, cada volume apresenta uma bibliografia, com indica¢do de
obras impressas e obras virtuais que deverdo ser consultadas a medida
que se fizer necessario.

Cada volume da coletinea estd dividido em aulas, que consistem
em unidades de estudo do tema tratado. Os objetivos, apresentados
em cada inicio de aula, indicam as competéncias e habilidades que o
estudante deve adquirir ao término de seu estudo. As aulas podem se
constituir em apresentacio, reflexdes e indagacdes tedricas, em expe-
rimentos ou em orienta¢des para atividades a serem realizadas pelos
estudantes.

Para cada aula ou conjunto de aulas, foi elaborada uma autoavaliagido
com o objetivo de levar o estudante a avaliar o seu progresso e a desen-
volver estratégias de metacognicdo ao se conscientizar dos diversos
aspectos envolvidos em seus processos cognitivos. A autoavaliacido
auxiliara o estudante a tornar-se mais auténomo, responsavel, critico,
capaz de desenvolver sua independéncia intelectual. Caso ela mostre
que as competéncias e habilidades indicadas nos objetivos ndo foram
alcancadas, ele deverd estudar com mais afinco e atenc¢io o tema pro-
posto, reorientar seus estudos ou buscar ajuda dos tutores, profes-
sores especialistas e colegas.

Agradecemos a todas as institui¢des que colaboraram na produgio
desta coletanea. Em particular, agradecemos as pessoas (autores,
coordenador da produgido grafica, coordenadores de redacgio, dese-
nhistas, diagramadores, revisores) que dedicaram seu tempo e esfor¢o
na prepara¢io desta obra que, temos certeza, em muito contribuird
para a educagio brasileira.

Maria do Carmo Vila
Coordenadora do Centro de Apoio é Educagdo a Distancia
UFMG
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Apresentacao

Este livro foi adaptado a partir das apostilas utilizadas nas aulas da
disciplina Quimica Orgéanica Experimental oferecida aos alunos dos
cursos de Quimica (Bacharelado e Licenciatura), Engenharia Qui-
mica, Farmacia (modalidade presencial) da Universidade Federal de
Minas Gerais. De fato, ao longo dos anos, foram realizadas modi-
ficacdes e revisdes das apostilas originais empregadas na disciplina
de Quimica Organica I (curso presencial), nas quais a participagdo
dos professores Luiz G. Fonseca e Silva, Nelson S. Pereira (in memo-
riam), Maria do Carmo M. Maltez, Cladudio L. Donnici, Jacqueline A.
Takahashi, Lucia P. S. Pimenta, Rossimiriam P. de Freitas, Henriete
S. Vieira, Maria Amélia D. Boaventura, Lucienir P. Duarte e Gracia D.
E. Silva foi de extrema importancia. Os autores também agradecem
o professor Amary César Ferreira pelas discussdes e sugestdes que
muito contribuiram para a melhoria da versio final desta publicacio.
Em reconhecimento as valiosas contribui¢ées de todos os professores
que dedicaram parte do seu tempo na preparacdo de todo o material
que serviu de base para a elabora¢io deste livro, nés gostariamos de
externar os nossos sinceros agradecimentos.

Os autores






UNIDADE |
Consideracoes gerais

Nesta unidade faremos uma breve descricao da rotina que vocé viven-
ciara nesta etapa do curso de Quimica, nos trabalhos experimentais
selecionados para a disciplina Quimica Organica Experimental I. Uma
énfase especial é dada para as normas de seguranca em laboratério
e recomendacoes para a confeccao de um relatério de atividades.






A ROTINA DAS AULAS PRATICAS ...

A rotina das aulas praticas de Quimica
Organica Experimental |

Prezado Aluno,

Estamos iniciando uma parte do curso em que vocé colocard em
pratica alguns conceitos que aprendeu na disciplina de Quimica
Organica I. A disciplina de Quimica Organica Experimental I corres-
ponde a 30 horas de aulas préticas ou aulas de laboratério. Durante
esse periodo, vocé serd orientado e terd acompanhamento do seu
tutor local. Porém, é de extrema importancia que vocé desenvolva a
habilidade de manusear os reagentes, os solventes, as aparelhagens
e as vidrarias usadas nas préticas. Pretendemos que o seu tutor,
com a sua imprescindivel colaboracio, faca do laboratério o mais
propicio dos ambientes para excelentes discussdes dos resultados
das observac¢bes experimentais, fundamentando-se no contetido
abordado na disciplina de Quimica Organica I.

As atividades previstas para a disciplina de Quimica Organica
Experimental I estdo organizadas de forma que vocé possa com-
preender como o0s compostos organicos presentes em algumas
plantas (espinafre e guarand em p6) podem ser isolados e purifi-
cados. Escolhemos experimentos em que serdo avaliadas algumas
relacbes qualitativas entre as estruturas dos compostos organicos
e suas reatividades e suas caracteristicas fisico-quimicas, como, por
exemplo, a acidez e a basicidade. Por fim, as duas ultimas atividades
visam exemplificar como o conhecimento da Quimica Orgénica
permite o planejamento e a sintese de varias outras moléculas orga-
nicas, o que virtualmente possibilita a obten¢do de qualquer com-
posto natural ou ndo natural com aplicabilidade em potencial nas
instigantes areas de novos firmacos, novos materiais de interesse
tecnoldgico, ou mesmo importantes nos estudos basicos das pro-
priedades quimicas e fisicas de moléculas isoladas ou em solugéo.

A dindmica das aulas de Quimica Orgénica Experimental I requer
a realizacio das seguintes etapas: i) a leitura antecipada, por vocés,
do assunto a ser abordado na aula programada, incluindo-se aqui
as informacdes basicas sobre a periculosidade e as caracteristicas de
reagentes e solventes que serdo empregados na respectiva aula pra-
tica; ii) uma discusséo inicial com um instrutor, sobre os aspectos
tedricos e praticos relevantes para execucdo da aula pratica; iii) a
execucdo, por vocés, dos experimentos indicados, sempre utilizando
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de forma fiel as instru¢des descritas neste livro. Nesta etapa do
trabalho, é muito importante que vocé faca anotac¢bes de todas as
mudancas fisicas e/ou quimicas (cor, temperatura, estado fisico,
textura, evolucio de gases etc.) observadas para as substancias em
estudo durante a realizagio dos experimentos; iv) as interpretagdes
e as discussdes dos resultados obtidos coletivamente com a parti-
cipa¢do dos membros do seu grupo de trabalho e do seu tutor; v)
a apresentacio dos resultados de cada experimento na forma de
relatério simples, porém completo. No cumprimento do primeiro
item, recorra, sempre que for necessario, ao livro Técnicas bdsicas e
seguranca de laboratorio I. Nele, vocé encontrard um conjunto de
regras basicas de seguranca de laboratdrio e algumas caracteristicas
fisicas e quimicas dos solventes utilizados mais comumente em um
laboratério de quimica. Nesse livro ha ainda indica¢des de fontes tteis
de consultas para as normas de seguranca gerais que vocé deseje
conhecer, assim como as fichas de seguranca de diversas substancias,
reagentes e solventes, que eventualmente vocé precise consultar.

Como recomendacgio geral para o bom andamento das atividades
praticas, devem ser seguidas rigorosamente algumas regras bésicas
simples. Sio elas:

1. Usarintensivamente o material didatico desta disciplina ja a
partir da primeira aula.

2. Familiarizar-se com as instala¢ées do laboratério. Procure se
inteirar, desde a primeira aula, de toda a infraestrutura e das
normas de funcionamento e de seguranca do laboratério.

3. Naio se esquecer de que todo material usado deve ser lavado
ao final de cada aula prética e organizado em local apro-
priado. Peca orientagdo ao seu tutor local para o acondicio-
namento correto desses materiais.

4. Limpar a bancada de trabalho ao final de cada aula pratica.

5. Colocar os reagentes em locais apropriados, ap6s o uso. Peca
orientac¢do ao seu tutor para indicar-lhe o local onde essas
substancias devem ser recolhidas e, muito importante, a
forma correta de serem guardadas.

6. Evitar conversas em voz alta e assuntos alheios 4 aula. E pre-
ciso manter total aten¢do aos experimentos que estio sendo
realizados.

7. Seguir sempre as normas de seguranga.

Seguem-se informacdes sobre normas basicas de seguranca de
laboratério que serdo repetidas, e poucas regras simples, mas
provavelmente tuteis para a redagio do relatério técnico, serdo
sugeridas.
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SEGURANCA NO LABORATORIO

Sempre que for necessario consulte o livro Técnicas bdsicas e
seguranga de laboratorio I. Nesse volume, vocé encontrard uma
descrigdo mais ampla das normas e procedimentos de seguranca
a serem seguidos para se evitarem acidentes no laboratério.

E muito importante que todos nés, ao entrarmos num laboratério
de quimica, tenhamos uma no¢io bastante clara dos riscos e dos cui-
dados a serem tomados antes e durante o manuseio dos reagentes e
materiais que serdo empregados durante o trabalho pratico. E uma
obrigacdo permanente evitar que os acidentes ocorram, pela iden-
tificacdo e diminuicdo, se ndo de sua total eliminacdo, dos riscos
latentes. Nunca é demais repetir que a melhor forma de evitar os
acidentes é a sua prevencdo. O descuido de uma tinica pessoa pode
colocar em risco a seguranca de todos os presentes no laboratério.
Por essa razdo, queremos que todos vocés tenham consciéncia da
importancia de se trabalhar com seguranca o que, obviamente, sé
resultard em beneficios para o grupo. Leia atentamente as instru-
¢Oes abaixo e procure segui-las integralmente:

1. E necessério ter conhecimento, desde a primeira aula, das
instalacdes do laboratério, bem como de suas normas de
funcionamento.

2. E obrigatério o uso de avental (jaleco) durante as aulas; o
jaleco deve ser de algodio, longo e com mangas compridas.

3. Erecomendado o uso de éculos de seguranca.

4. Erecomendado que todos tenham seu par de luvas em latex
natural com forro.

5. E proibido o uso de calcados abertos, bermudas ou saias
durante as aulas préaticas. O uso de lentes de contato durante
a execucdo dos trabalhos praticos deve-se pautar pelas con-
sidera¢bes tratadas no livro Técnicas bdsicas e seguranga de
laboratorio I. Consulte esse material.

6. Rigorosamente, ndo é permitido fumar, comer ou beber nos
laboratérios.

7. E necessario usar o material do laboratério sempre de
maneira adequada. Utilize somente aqueles reagentes e
solucées especificadas no roteiro de aulas praticas. NAO
tente, em hipdtese alguma, realizar sozinho qualquer reagdo
néo especificada nos procedimentos descritos no roteiro das
aulas praticas, ou mesmo aquelas indicadas ou solicitadas
pelo seu tutor.

8. E necessario deixar os reagentes nos devidos lugares, ap6s
o uso. Informe-se com o seu tutor sobre o lugar apropriado
onde eles devem ser deixados.

15
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9. E indispensavel lavar cuidadosamente todo o material
usado ao final de cada aula e organiza-lo no local apropriado
(mesas, bancadas ou armarios) indicado por seu tutor.

10. E essencial manter a bancada de trabalho sempre limpa
durante a execu¢io dos experimentos; igualmente, ela deve
ser deixada limpa apés cada aula.

11. E necessario se reservar uma atencio especial ao descarte
de residuos. A regra a ser sempre seguida é ter todo e qual-
quer residuo obtido durante a realiza¢do das praticas devida-
mente recolhido em locais apropriados. Procure a orientacéo
do seu tutor para lhe indicar a maneira correta de se tratar
dos residuos sélidos e liquidos, e os locais para realizar os
descartes.

MODELO DE RELATORIOS

A ideia central para a redagdo de um bom relatério estd em se
preocupar com o uso de uma linguagem simples, porém clara,
direta e objetiva, na descri¢do dos detalhes de uma experiéncia
vivida pelo autor. Redija um texto para ser lido e compreendido
por uma pessoa desconhecida em tempo e lugar, e com inte-
resses ignorados.

A reflexdo do quadro anterior motiva a formula¢do de algumas
poucas regras praticas que podem, convenientemente, nos auxi-
liar na reda¢io de um relatério. Um grupo dessas regras esta reu-
nido a seguir. Lembre-se, porém, que vocé serd o autor (ou um
dos autores) dos relatdérios que serdo elaborados. Assim, é sua a
responsabilidade de selecdo do material que formara o corpo do
texto, a escolha da sequéncia em que ele serd distribuido ao longo
da apresentagdo e, muito importante, as op¢des graficas (figuras,
tabelas, esquemas, quadros etc.) que serdo utilizadas na confec¢io
do documento. Evite o excesso de informagdes, mas ndo se esqueca
de que as informacdes necessdrias nio podem ser omitidas ou des-
prezadas. Em resumo, procure produzir um texto claro, conciso e,
acima de tudo, completo e consistente.

Em um relatério de atividades de laboratério, espera-se que con-
tenha:

1. Titulo, identificacdo do autor, local e data. Pela modali-
dade do curso, é conveniente incluir, também, o nome do
tutor responsavel pela disciplina.

2. Introduc¢io. Como nio se sabe quem ird, no futuro préximo
ou distante, se interessar pelo texto produzido, inclua uma
secdo introdutdria atraindo e motivando o leitor desconhecido
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a prosseguir a leitura iniciada. Descreva, resumidamente,
o propésito da experiéncia realizada no laboratério com
detalhes, por exemplo, dos aspectos histéricos, importancia
pratica ou académica do assunto tratado, os argumentos
tedricos que sustentam e dio interpreta¢des ao experimento
etc. No caso de reagbes quimicas, apresente métodos alter-
nativos que poderiam ser utilizados para se realizar a mesma
transformacio quimica: discuta as vantagens e as desvanta-
gens dos métodos citados.

Objetivos. Descreva de maneira sucinta os objetivos da pra-
tica realizada.

Parte experimental. Organize os eventos ocorridos durante
a aula prética, descrevendo-os de modo resumido, dando
destaque as observagdes feitas durante a aula. Apresente
uma descricio dos materiais utilizados, liste os rea-
gentes empregados e suas caracteristicas fisicas, quimicas e
téxicas, se for o caso. Esses detalhes sio essenciais para uma
reproduc¢do dos experimentos de maneira segura. Em geral é
recomendado o uso de esquemas e desenhos das montagens.

Uma secdo de um relatério descrevendo a produgdo experi-
mental do paracetamol a partir do p-aminofenol exemplifica
essa instrucao:

(..

Em um erlenmeyer de 125 mL contendo 3,3 g (30,2 mmol) de p-amino-
fenol (3) e 9,0 mL de 4gua, foram adicionados 3,6 mL (32,6 mmol) de
anidrido acético, sob agita¢do continua. Em seguida, a solugio foi aque-
cida em banho-maria até a dissolu¢do completa do sélido. Apés 10 min
a solugio foi resfriada e colocada num banho de gelo para precipitagio
do paracetamol (4). Os cristais foram filtrados num funil de Biichner e

lavados com 4gua gelada (~ 5,0 mL).

()

(0]
NH, J\
AC 20 ©
OH OH
p-Aminofenol (3) Paracetamol (4)

Resultados e discussdo. Descreva os resultados experi-
mentais que foram de fato observados no trabalho pratico
e ndo aqueles que supostamente eram esperados. Apresente
os resultados dos célculos do rendimento das reacdes, nos
casos especificos de sintese de algum composto, indicando
(mas nio necessariamente explicitando) a maneira como

17
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esses calculos foram realizados. Sempre que for possivel, é
recomendado o uso explicito de estruturas de compostos
quimicos, equagdes quimicas com os coeficientes estequio-
métricos corretamente incluidos e quadros com os meca-
nismos das reagles quimicas estudadas. Tabelas, figuras,
esquemas e graficos sdo recursos poderosos que podem e
devem ser explorados na producdo de relatérios concisos,
mas altamente informativos. Tabelas, figuras, esquemas e
graficos devem ser acompanhados pelos seus respectivos
titulos ou legendas.

Nas discussées, devem ser explorados os aspectos qualita-
tivos e quantitativos dos resultados obtidos e o sucesso (ou
nio) do experimento com relagio a expectativa inicial. Sendo
o caso, analise o rendimento pratico, a precisio permitida
pelos equipamentos, vidrarias e dispositivos utilizados na
execuc¢io dos experimentos, as limitacdes dos métodos esco-
lhidos, os erros introduzidos pelos executores (vocé e seu
grupo) dos trabalhos praticos. Apresente as dificuldades
encontradas na realizacio dos experimentos, bem como as
possiveis maneiras de se resolver ou minimizar tais dificul-

dades.

Conclusées. E sempre instrutivo ter um relatério com uma
secdo final, sistematizando resumidamente e correlacio-
nando os aspectos relativos aos resultados finais, a meto-
dologia adotada, os modelos e as informagdes tedricas
conhecidas relacionadas direta ou indiretamente ao estudo
realizado. Uma boa conclusdo contém a apreciagido global
dos procedimentos feitos e dos objetivos alcancados.

Referéncias. As informacées obtidas da literatura cien-
tifica devem ser formalmente reconhecidas (e os devidos
créditos dados aos autores) por meio de citagdes completas
nas posi¢des corretas do texto que forma o seu relatério de
atividades. Existe uma cole¢do de normas técnicas que regu-
larizam a maneira adequada como as referéncias devem ser
postas em um texto técnico ou académico. Recomendamos
que um modelo unificado de cita¢des, como o apresentado
no quadro seguinte, seja, inicialmente, seguido.
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(...) Historicamente, a dulcina foi o segundo adocante sinté-
tico a ser lancado no mercado ha mais de 100 anos (Goldsmith,
1987). Apesar de seu excelente poder adogante, testes in vivo
com mamiferos, inclusive o homem, evidenciaram toxicidade,
levando-a a ser retirada do mercado apds quase 60 anos de uso
(Ellis, 1995; Kinghorn e Kennelly, 1995). Mesmo nio sendo
mais comercializada, sua preparac¢io a partir de substratos facil-
mente acessiveis, utilizando uma rota sintética que também
envolva intermedidrios com outros tipos de atividades sobre o
organismo humano, desperta muito interesse.

Referéncias bibliograficas:
Ellis, J. W. J. Chem. Educ., 1995, 72, 671.
Goldsmith, R. H. J. Chem. Educ., 1987, 64, 954.

Kinghorn, A. D.; Kennelly E. J. J. Chem. Educ., 1995, 72, 676.
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UNIDADE I
Propriedades quimicas
de compostos organicos

Na primeira aula que forma esta Unidade serao investigados
processos mais comuns de identificacao e caracterizacao de funcoes
organicas simples. Isso se fara através de suas reagoes quimicas
caracteristicas. A segunda aula é reservada para a separacao de uma
mistura baseada nas propriedades fisico-quimicas, acidez e basici-
dade, de compostos organicos. Entre outros detalhes importantes,
serdo investigadas as relacoes qualitativas entre a estrutura molecular
e a acidez ou basicidade das substancias estudadas.






AULA H

Reconhecimento de funcdes organicas

Objetivos

* Investigar a natureza organica de um composto por meio da caracterizagao
de alguns grupos funcionais.

e Diferenciar algumas classes funcionais de compostos organicos.

Os compostos organicos caracterizam-se pela presenca de dtomos
de carbono e hidrogénio em suas moléculas. Sao considerados hete-
rodtomos todos os outros dtomos diferentes de carbono e hidro-
génio encontrados nas moléculas organicas. Os heterodtomos
mais comuns sdo o oxigénio, o nitrogénio e os halogénios, princi-
palmente cloro e bromo. Além desses, podemos ainda encontrar o
enxofre e o fésforo. Como podemos notar, todos esses atomos sdo
de elementos ndo metélicos e o principal tipo de ligacio entre eles e
os dtomos de carbono e hidrogénio é de natureza covalente.

O 4tomo de carbono é o elemento central dos compostos organicos.
Isso se deve a inameras propriedades desses dtomos, que os distin-
guem dos demais. Uma delas é a sua capacidade de formar dife-
rentes tipos de ligacdo entre si ou com dtomos de outros elementos.
Essas liga¢des podem ser simples, duplas ou triplas. Outra caracte-
ristica importante do d4tomo de carbono é a capacidade de formar
ligagdes fortes que dio estabilidade as suas moléculas. Finalmente,
estd a sua capacidade quase ilimitada de formar cadeias extensas
de atomos de carbonos ligados entre si. Essas caracteristicas, em
conjunto, possibilitam a forma¢do de um imenso niumero de combi-
nacdes moleculares, contribuindo para a existéncia de milhdes de
compostos organicos conhecidos e um numero extremamente
grande de compostos ainda por se descobrir.

O reconhecimento dos compostos organicos é facilitado pela orga-
nizacdo em classes de derivados que possuem grupos funionais
comuns. Cada grupamento funcional tem propriedades quimicas
especificas, propriedades essas que sdo associadas as suas estru-
turas moleculares e que podem ser generalizadas para todos os
compostos que apresentam o mesmo grupamento, isto é, que
pertencem a mesma func¢io organica. As fun¢des orginicas mais
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comuns sido os alcanos (hidrocarbonetos saturados), alcenos,
alcinos e hidrocarbonetos aromaticos (hidrocarbonetos insatu-
rados), alcodis, aldeidos, cetonas, acidos carboxilicos, haletos de
alquila, aminas e fenéis. Cada uma dessas classes de compostos
apresenta reages quimicas especificas que podem ser, reciproca-
mente, utilizadas na sua caracterizacio.

Nesta pratica, serdo utilizadas algumas rea¢des para identificar a
presenca de grupamentos funcionais especificos, tais como:

a) Caracterizacdo de hidrocarbonetos e insaturados:

Rl R? R' R
— + MHO4_ > R3 | | R4 + Mn02 ¢
R Ry OH OH
Solucio Precipitado
Violeta Marrom
Rl R2 Rl R2
— + Brz > R3 | | R4
AN ]
4 Br Br
Alaranjado Incolor
b) Caracterizacio e diferenciacio de alcodis:
ZnCl 2
ROH + HC1 RCl + H)O
¢) Caracterizacgdo de haletos de alquila:
RX + Ag N03 —_— AgX + + RON02

d) Caracterizacio e diferencia¢io de aldeidos e cetonas:

R H H,
=0 + N NO, RN NO,
H H,N — =N
O,N H  O,N
(ou R)
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COO™Na* COO'Na*
HO" H OH
Aldeido + H © Cu - +
H e} H OH
COOK* COOK*

e) Caracterizacio de acidos carboxilicos:

RCOOH +  NaHCO3 —>  RCOONa + COzﬁ

f) Caracterizacio de fenéis:
6AOH  +  FeCl; ——= [R(OA%]® + 3m

TRABALHO EXPERIMENTAL

Materiais

Conta-gotas
Estante para tubos de ensaio
Garra pequena de metal

+ Suporte universal

« Tubos de ensaio

Amostras de compostos organicos

Dez amostras de compostos orginicos desconhecidos

Reagentes e solventes

+ Acetona

« Acido acético
Agua destilada
Alcool ter-butilico
Ciclo-hexano

+ Ciclo-hexanol

+ Ciclo-hexeno

+ Cloreto de tert-butila

« Etanol

Cu,0ou Ci + Acido

+ 3 HC

Carboxilico
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« Formol

+ Reagente com 2,4-dinitrofenil-hidrazina

+ Reagente de Fehling

+ Reagente de Lucas

+ Solugdo aquosa a 10% de AgNO,
Soluc¢do aquosa a 10% de fenol
Solugao aquosa a 10% de NaHCO,

+ Solugao aquosa a 4% de KMnO,

« Solugao etanélica a 10% de FeCl,

Solucdes previamente preparadas

@ Reagente com 2,4-dinitrofenil-hidrazina (2,4-
DNFH): 3 gde 2,4-DNFH em 15 mL de H,SO, concen-
trado. Adicionar, sob agitacdo, 20 mL de 4gua destilada
e 70 mL de etanol. Agitar bastante a mistura e filtrar.

Reagente de Lucas: 68 g de ZnCl, anidro em 52,5 mL
de HCl concentrado (ou 136 g de ZnCl,/105 mL de HCl
concentrado). Preparar em banho de gelo na capela.
Manter em frasco ambar.

Reagente de Fehling:

Solugao (A): misturar 17,3 g de penta-hidratado CuSO,.5H,0
em 250 mL de dgua destilada.

Solugédo (B): misturar 86,5 g de tartarato de potdssio e sédio e
35 g de NaOH (ou 62 g de KOH) em 250 mL de 4gua destilada.

As solugdes de permanganato de potassio, fenol, nitrato de
prata, bicarbonato de sédio e cloreto férrico também ji estardo
preparadas em frascos conta-gotas.

Procedimentos

Realize os testes descritos a seguir de forma completa, fazendo
observacdes cuidadosas e anotacbes claras.
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Teste com permanganato de potassio (Teste para verificar a presenca de insatu-
racao em um composto organico)

Coloque 1 mL (menos que 1 cm no tubo de ensaio) do composto
1 em um tubo de ensaio e adicione 2 gotas de solugdo de KMnO,.
Repita o mesmo procedimento com o composto 2. Observe. O desco-
ramento da solugdo de KMnO, e a formagao de um precipitado marrom
caracterizam uma substancia insaturada nio aromatica.

Teste de Lucas (Diferenciacdo entre alcoois primdrios, secundarios e tercidrios)

Selecione 3 tubos de ensaio e coloque 1 mL do reagente de Lucas
em cada um deles. Adicione 5 gotas do composto 3 no primeiro
tubo de ensaio, 5 gotas do composto 4 no segundo tubo e 5 gotas
do composto 5 no terceiro tubo. Agite os tubos e observe o apare-
cimento de uma turvacdo, emulsdo ou formacio de uma segunda
camada liquida. Realize o procedimento com os 3 tubos ao mesmo
tempo de modo que possa perceber os tempos de reagdo relativos
de cada composto. Observe os tubos periodicamente.

Teste com nitrato de prata (Teste para identificar haletos de alquila)

Adicione 1 mL do composto 6, em um tubo de ensaio. Junte 3
gotas da soluc¢do de nitrato de prata. Agite e anote o tempo neces-
sario para a formacgio de um precipitado. Isto indicard a presenca de
um haleto organico alifatico ou benzilico, bem como a natureza do
haleto (primério, secundéario ou terciario).

Teste com 2,4-dinitrofenil-hidrazina (Teste para identificar grupo carbonila)

Em um tubo de ensaio coloque 2 gotas do composto 7 e adicione 1
mL (menos da metade do tubo conta-gotas) do reagente ja prepa-
rado. Repita o mesmo procedimento com o composto 8. Observe se
ha formacio de precipitado colorido.

Teste com reagente de Fehling (Teste para diferenciar carbonila de aldeido
e cetona)

Em um tubo de ensaio, adicione 1 mL da solu¢do A e 1 mL da solu¢io
B de Fehling. Agite o contetido do tubo. Em seguida, adicione 3
gotas do composto 7, aqueca cuidadosamente o tubo num bico de
gas e observe.

WCUIDADO!

O aquecimento de solu¢io em um tubo de ensaio deve ser feito
sem o aquecimento direto do fundo do tubo, pois isto pode
provocar a projecdo de material.
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O aquecimento deve ser realizado com o tubo inclinado, aque-
cendo-se a parede do tubo coberta pela solu¢do, conforme a Figura
1. Repita o mesmo procedimento com o composto 8. O apareci-
mento de um precipitado marrom tijolo (ou um espelho de cobre
nas paredes do tubo) comprova a presenca de carbonila de aldeido.

Figura 1: Modos corretos de se aquecer um liquido contido em um tubo de ensaio

Teste com bicarbonato de sddio (Teste para identificar acido carboxilico)

Coloque 1 mL do composto 9 em 1 tubo de ensaio e adicione cerca
de 1 mL de solugdo de NaHCO,. A evolugao de diéxido de carbono
indica a presenca de grupo carboxila.

Teste com o cloreto férrico (Teste para identificar fendis)

Coloque 1 mL do composto 10 em 1 tubo de ensaio, adicione 2 gotas
da solugido de cloreto férrico e observe se ha formacdo de precipi-
tado colorido. A formacio de precipitado de colora¢io variando de
azul a vermelho revela a presenca de fenol no meio.
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SISTEMATIZACAO DOS RESULTADOS EXPERIMENTAIS

Complete a tabela que se segue, apresentando os resultados obtidos
durante a pratica. Dé um titulo adequado a tabela.

RESULTADOS E CONCLUSOES

Composto n® | Reagente

Observacoes

Grupo funcional presente

O |0 ([ N |0 | NI | U (bW IN =

=
o

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula, vocé deve ser capaz de:

+ Diferenciar algumas classes de compostos organicos por meio
da caracterizagdo de alguns de seus grupos funcionais mais

importantes.

+ Ter a capacidade de reconhecer as fun¢des organicas e saber
que hé diferenca entre a reatividade dos seus grupos funcionais.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

SHRINER, R. L.; FUSON, R. C.; CURTIN, D. Y. Identificacéo sistemdtica
dos compostos orgdnicos: manual de laboratério. 6. ed. Rio de Janeiro:
Guanabara Dois, 1983. 517 p.
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AUTOAVALIACAO

Caracterize por meio de rea¢des quimicas cada uma das fun¢ées organicas: alceno, dlcool,
cetona e éster.

Quais sdo as velocidades relativas de reacio dos alcodis primarios, secundarios e tercidrios
no teste de Lucas? Justifique com base na estabilidade dos carbocétions formados.

Suponha que vocé possua 3 frascos sem rétulos que contenham, separadamente, o
3-hepteno, o benzeno e o etanol. Proponha uma forma de identificar o conteiddo de cada
frasco.
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Reacao acido-base: separacao da
mistura de acetanilida, cafeina e aspirina

Objetivo

e |lustrar os conceitos de acidez e basicidade de compostos organicos.

Quem nio sabe identificar, dentre varias frutas, aquela que é
acida? Praticamente todos sabem fazer essa identificagdo, prin-
cipalmente se provarem essa fruta. Mas qual(is) composto(s) em
esta(d0) presente(s) nessa fruta que confere(m) a ela o sabor acido?
O termo "acido" vem do latim acere, que significa azedo, e produtos
que tinham esse sabor, como o vinagre, o leite coalhado e o suco de
limao, eram considerados acidos. Hoje em dia, sabemos que o sabor
azedo desses produtos é devido a presenca de acidos carboxilicos
em sua composi¢do, como o 4cido acético (vinagre), o acido d-latico
(leite coalhado) e o 4cido citrico (suco de limao).

C|OOH
Q 0
CH,
HSCJ\OH s \-)J\OH HO+COOH
Acido Acético OH C|H 2
COOH

Acido B-Latico
Acido Citrico

O termo "4lcali", por outro lado, é derivado do arabe e foi inicial-
mente empregado para caracterizar a propriedade das cinzas
obtidas pela queima de certas plantas, ricas em carbonato de
potéssio, de neutralizar os 4cidos. Ja a palavra “base” foi introdu-
zida mais recentemente, no século XVIII, e praticamente substituiu
a denominacao "dlcali".
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Apesar de as propriedades das substancias 4cidas e basicas serem
conhecidas desde o século XVII, foi somente no final do século XIX
que surgiram as primeiras ideias bem-sucedidas correlacionando a
estrutura quimica com as propriedades 4cidas e basicas das subs-
tancias. A primeira teoria sobre a natureza quimica dos acidos e
bases foi proposta por Svante Arrhenius, em 1887. Alguns anos
mais tarde, em 1923, J. N. Bronsted e T. M. Lowry expandiram os
conceitos de Arrhenius. Porém, foi Lewis, nesse mesmo ano, quem
formulou uma teoria mais adequada e elaborada para descrever os
conceitos de "acidos" e "bases". Enquanto as duas primeiras teorias
sdo restritas a casos particulares, a teoria de Lewis abrange todos
os tipos de reag¢bes acido-base, sendo a mais usada pelos quimicos
atualmente.

Arrhenius, no final do século XIX, desenvolveu um amplo trabalho
sobre dissocia¢io de compostos neutros. Em 1887, ele propés a
teoria de dissociagdo iénica ou ionizagdo em solugdo, a qual dizia que
determinadas substancias, quando dissolvidas em &gua, davam
origem a ions positivos e negativos. A formac¢io dessas espécies
carregadas, formadas quando os compostos estudados por Arrhe-
nius eram dissolvidos em 4gua, explicava a condutividade elétrica
dessas solugdes. Segundo Arrhenius, os dcidos, quando dissolvidos
em 4agua, aumentavam a concentra¢io de ions H’, enquanto as
bases aumentavam a concentracio de anions HO" (ions hidroxilas).

As deficiéncias da definicio de Arrhenius para os 4cidos (liberam
H* em 4gua) e as bases (liberam HO™ em &gua) estavam, principal-
mente, relacionadas ao fato de uma substancia ser 4cida ou basica
somente em meio aquoso. A ampliacido dessas ideias para outros
tipos de solventes ou mesmo a elimina¢io completa da necessidade
de um meio solvente, levaram ao surgimento de novas defini¢des
ou teorias para 4cidos e bases.

Em 1923, Bronsted e Lowry propuseram uma defini¢do mais ampla
para 4cidos e bases, chamada de “defini¢io proténica”. Sua teoria
define um &cido como toda substincia (molécula ou ion) capaz de
liberar um préton (H*), e uma base como toda substincia (molé-
cula ou ion) capaz de receber esse proton. Essa definicio é mais
ampla que a de Arrhenius, uma vez que o meio de rea¢io nio influi
na propriedade de uma substincia ser ou ndo um &acido ou uma
base. Na realidade é possivel para uma mesma substéncia ser acida
em uma condi¢do experimental e basica em outra. Por exemplo, a
agua pode liberar ou receber ions H*. Na presenca de acido acético,
algumas moléculas de d4gua atuam como uma base recebendo ions
H*, formando o ion hidrénio (H,0%) e o fon acetato. Contudo, na
presenca de amonia, é a molécula de aménia quem agora recebe
os ions H*, e, portanto, a d4gua atua como 4cido. Esses equilibrios
podem ser representados pelas equagdes:
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NH; + H,0 - NH,* , HO

Pode-se notar, assim, que a teoria de Bronsted-Lowry nio contraria
a teoria de Arrhenius, ao contrério, ela a amplia para aplicagdo em
outros solventes que nio a dgua. A liberagdo ou formagdo do ion
HO ndo é uma caracteristica de todas as bases, mas a capacidade
de reagir com H* é uma propriedade de todas as bases, em qualquer
solvente.

Pela defini¢do de Bronsted-Lowry, nio é necessdrio nem mesmo um
meio liquido para que as rea¢des ocorram. A reagio entre vapores
de cloreto de hidrogénio e amoénia é um exemplo disso. O cloreto de
amonio é o produto sélido dessa rea¢io.

Segundo a defini¢do protdnica, uma reac¢do acido-base envolve a
competicdo de um préton (H*) entre duas bases:

)J\OH + H,0 —_— )J\O_ + H,0*

Acido 1 Base 2 Base 1 Acido 2

Um 4cido (Acido 1), ao reagir com uma base (Base 2), sempre
daréd origem a uma outra base (Base 1) e um outro acido (Acido
2). Formam-se pares de 4cido e base conjugados: a Base 1 é a base
conjugada do Acido 1, e o Acido 2 é o acido conjugado da Base 2.
A reagdo sempre se processa no sentido de formacio do acido e da
base mais fracos.

A defini¢do de acido e base de Lewis veio para ampliar ainda mais
a aplicacdo desses conceitos. Lewis definiu um &acido como uma
espécie capaz de receber um par de elétrons e base como uma
espécie capaz de doar um par de elétrons para a formag¢io de uma
nova ligacdo quimica. A reagdo entre um acido e uma base de Lewis
de uma maneira geral da origem a formac¢io de uma nova ligacio
covalente.

BF, + NH, ———% HN - BF,

3
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A definicdo de Lewis abrange todos os ions, sejam cétions (bons
receptores de elétrons) e dnions (bons doadores de elétrons), que
funcionam como 4cidos e bases, respectivamente. Ela é ainda
mais geral que a teoria de Bronsted-Lowry, incluindo novas espé-
cies quimicas nio contempladas anteriormente. Nio s6 ions
podem ser 4cidos ou bases de Lewis, mas compostos e elementos
quimicos neutros também o podem, como é exemplificado por
rea¢Oes de complexacdo. Nessas rea¢des, ions metdlicos deficientes
em elétrons, como Cu®** e Co*, sdo acidos de Lewis, enquanto os
ligantes F-e CO funcionam como bases de Lewis.

Cu?t + 6F ———> [CUF6]4_

Co?* + 6 CO [Co(CO)]*

Os conceitos de acidez e basicidade sio muito uteis em Quimica
Organica para prever e compreender a reatividade de indmeras
classes de compostos diferentes. Por exemplo, baseando-se nesse
fato é possivel separar diferentes substincias com caracteristicas
acido-base distintas.

TRABALHO EXPERIMENTAL

Materiais

« Aros

+ Balio de fundo redondo de 100 mL
« Béquer de 50 mL

+ Erlenmeyer de 125 mL

+ Funil de Biichner

+ Funil de separagio de 250 mL
+ Funil simples

« Garras

+ Kitasato

+ Papel de filtro

+ Proveta de 50 mL

+ Suporte universal

« Trompa de vicuo
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Reagentes

+ Acetanilida

« Acido cloridrico concentrado

+ Aspirina

+ Bicarbonato de sédio

+ Cafeina

+ Cloroférmio

+ Solugdo aquosa a 4 mol/L de HCI
+ Solugdo aquosa a 5% de NaHCO,

« Sulfato de sédio anidro

Procedimentos

Dissolva 1,5 g da mistura contendo aspirina (0,5 g), cafeina (0,5
g) e acetanilida (0,5 g) em 25 mL de cloroférmio e transfira-a para
um funil de separa¢io. Em seguida, adicione 30 mL de uma solug¢io
aquosa de 4cido cloridrico 4 mol/L, agite bem e deixe o sistema em
repouso, para que as duas fases se separem completamente. Separe
a camada organica inferior e reserve-a para tratamento posterior
(designe-a como solugio A).

Neutralize a camada aquosa, contida no funil, com 2 g de bicarbo-
nato de sédio, adicionados em pequenas por¢des e com agitacio
continua dentro do préprio funil.

wCUIDADO!

Cuidado especial deve ser tomado com o desprendimento de
gas ou desenvolvimento de calor quando da agitacdo do funil!
Alivie constantemente sua pressao.

Apés adigdo do bicarbonato de sédio, extraia o sélido que se formou
com 2 por¢des de 15 mL de cloroférmio. Recolha a fragio cloro-
férmica em um erlenmeyer de 50 mL (ou de 125 mL) e adicione
sulfato de s6dio anidro para seca-la. Deixe em repouso por aproxi-
madamente 5 minutos. Filtre a solu¢io utilizando um funil simples
em um béquer de 50 mL previamente tarado (ou baldo) e remova
o solvente em banho-maria (operacio a ser realizada na capela!)
ou no evaporador rotatério. Apds remocio do solvente, determine a
massa do sélido I obtido.

Transfira a solugdo A, reservada anteriormente, para um funil de
separacio, adicione 25 mL de solugdo de bicarbonato de sédio 5 % e
agite bem a mistura. Deixe a mistura em repouso até que se separe
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a camada orgéanica inferior. Deixe a fase aquosa no funil (designe-
a como solucido B). Recolha a fase orginica em um erlenmeyer e
adicione sulfato de sédio. Filtre a solu¢io em um béquer previa-
mente tarado (ou um baldo) e elimine o solvente no banho-maria
(operacgio a ser realizada na capela!) ou no evaporador rotatério.
Ap6s remocio do solvente, determine a massa do sélido II obtido.

Transfira a solugdo B contida no funil para um béquer, adicione
(lentamente e com agitacdo) 10 mL de solu¢io de acido cloridrico
concentrado. Resfrie o contetido do béquer em um banho de gelo
até a formac¢io de um sélido (aproximadamente 15 minutos). Filtre
o sélido III utilizando um funil de Bichner, seque-o ao ar e deter-
mine a massa do mesmo.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula, vocé deve ser capaz de:

+ Definir acido e base segundo as teorias de Arrhenius, Bronsted-
-Lowry e Lewis.

+ Reconhecer e classificar as moléculas organicas como 4cidos
ou bases.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

BRUICE, P. Y. Quimica orgdnica. Tradugio de Débora Omena Futuro e
colaboradores. 4. ed. Sdo Paulo: Pearson Prentice Hall, 2006. 590 p. v. 1.

COSTA, P. et al. Acidos e bases em quimica organica. Porto Alegre:
Bookman, 2005. 151 p.



AUTOAVALIACAO

Identifique as principais diferencas para dcidos e bases segundo Arrhenius, Bronsted-
-Lowry e Lewis.

Construa um fluxograma que represente a extracio executada, considerando o carater
4cido, basico ou neutro das substancias.

Relacione as estruturas quimicas da acetanilida, da cafeina e da aspirina com os sélidos
I, II e III obtidos na pratica.

Calcule a eficiéncia (porcentagem de recuperacio de cada um dos componentes da
mistura) do método empregado na separa¢io da mistura de acetanilida, cafeina e aspi-
rina.
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UNIDADE I
Técnicas de separacao e recristalizacao
de compostos organicos

As duas aulas que formam esta unidade sdao destinadas as técnicas
simples de separacao e recristalizacao de compostos organicos
presentes em extratos vegetais.






AULA K]

Separacao de pigmentos vegetais por
cromatografia em coluna

Objetivo

e Introduzir a técnica de cromatografia em coluna e utilizd-la na separacao
de pigmentos vegetais.

A cromatografia é um método fisico-quimico de andlise que se
presta a purifica¢do, separacio, identificacio e quantificacdo de
substancias organicas e inorginicas. Essa técnica fundamenta-se
na migracio diferencial dos componentes de uma mistura em um
meio poroso (fase estaciondria) quando arrastados por um solvente
(fase movel). A grande variedade de combina¢des entre as fases
moveis e estaciondrias torna essa técnica extremamente versatil e
de grande aplicagio.

@O termo cromatografia foi primeiramente empregado em
1906 pelo bioquimico russo Michael Tswett, que o utilizou para
descrever suas experiéncias na separagdo dos componentes de
extratos de pigmentos vegetais. Nesse estudo, a passagem de éter
de petréleo (fase moével) através de uma coluna de vidro preen-
chida com carbonato de célcio (fase estaciondria) levou a sepa-
racio dos componentes do extrato bruto em faixas coloridas. Este
é provavelmente o motivo pelo qual a técnica é conhecida como
cromatografia (do grego, chroma = cor e graphein = escrever).
Apesar deste, e de outros estudos anteriores, a cromatografia foi
praticamente ignorada até a década de 1930, quando foi redes-
coberta. A partir dai, diversos trabalhos na 4rea possibilitaram
seu aperfeicoamento e, em conjunto com outros avan¢os tecnolé-
gicos, levaram-na a um elevado grau de sofisticagdo, que ampliou
seu potencial de aplica¢ido para muitas areas.

A cromatografia em coluna é uma técnica muito utilizada para
isolamento de produtos naturais e purificacio de produtos de
rea¢des quimicas. Nessa modalidade de cromatografia, as fases

Eter de petréleo é
uma denominacio
dada a uma mistura de
hidrocarbonetos satu-
rados que se obtém na
destilacdo do petroéleo,
contendo pentano e
hexano como cons-
tituintes princiais.
Entre as aplica¢ées do
éter de petroéleo, estd
0 seu emprego como
solvente em labora-
torios e industrias
quimicas.
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estaciondrias mais utilizadas sdo as silicas e as aluminas. Esses
adsorventes podem também servir simplesmente como suporte
para uma fase estaciondria liquida. Fases estacionarias sélidas
levam a separagdo por adsorgido e fases estaciondrias liquidas por
particao.

Adsor¢io é o processo de retenc¢io de moléculas na superficie
de particulas sélidas, causado, em geral, por intera¢des inter-
moleculares. As moléculas da amostra que se encontram adsor-
vidas na superficie das particulas sélidas retornam a fase movel
quando as interacdes com esta sio mais fortes. A separa¢io
por adsor¢io baseia-se justamente na diferenca da intensidade
dessas interacdes. A separacdo por particdo baseia-se na distri-
buicio da amostra na fase estaciondria que é liquida e na fase
movel também liquida.

A cromatografia em coluna fundamenta-se no fato de que os
componentes de uma mistura movem-se com o solvente ao longo
de uma coluna, com velocidades de difusido diferentes. Essas velo-
cidades dependem de vérios fatores, tais como a natureza de cada
substancia, a natureza do solvente e a atividade do adsorvente. A
separac¢do dos constituintes de uma mistura é efetuada através da
passagem do solvente pela coluna e baseia-se na interagdo diferen-
cial dos componentes da amostra com o solvente e com a superficie
do adsorvente (ver Figura 1). Um adsorvente sélido ativo tem uma
grande drea superficial, dispondo de intiimeros sitios polares que
podem se combinar reversivelmente ou adsorver pequena concen-
tracdo de substancias, por meio de forcas de intera¢io eletrostética.
O solvente, ao mover-se pela superficie do adsorvente, compete
com a amostra adsorvida pelos sitios de reten¢io do adsorvente e,
entio, desloca-os reversivel e continuamente pela coluna.

Avelocidade de elui¢io dos componentes através da coluna depende
da natureza e das forcas relativas das interacdes da amostra com
o adsorvente e o solvente. Por exemplo, quando usamos uma fase
estaciondria polar, os compostos polares ou polarizaveis, tais como
alcodis, acidos carboxilicos, amidas, aminas, sio adsorvidos mais
fortemente pela base adsorvente e, consequentemente, sio eluidos
mais lentamente do que os compostos menos polares, como deri-
vados halogenados, aldeidos, cetonas, éteres e hidrocarbonetos.

A elui¢io é a denomina¢io dada ao movimento de uma subs-
tancia (ou vérias substincias) ao longo da coluna.

A atividade de um adsorvente sélido também determina a veloci-
dade com que as substancias sdo eluidas. A atividade é determi-
nada pelo contetido de dgua e pela granulagio das particulas
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desse material. Os adsorventes possuem particulas na faixa de
63-200 um, de modo a possibilitar um fluxo razoavel do solvente
através da coluna. O solvente empregado também afeta a veloci-
dade de eluicdo. Quanto mais polar for o solvente, mais rapida-
mente 0os componentes se moverdo coluna abaixo. Assim, a escolha
do solvente é um fator preponderante na eficiéncia dos processos de
separacdo de substancias quimicas e deve ser conduzida de acordo
com a natureza dos componentes a serem separados. Solventes
pouco polares sdo empregados para substancias fracamente adsor-
vidas enquanto solventes polares sio usados para as substancias
fortemente adsorvidas.

Eluicio
= material A
para andlise eluente
- - .
@ _» mistura > banda 2
——> adsorvente > banda 1l

Ocomposto apolar, A

® composto polar, B

eluente -+ eluente

INE

-
+—> eluente
-

_» banda 2
—» banda 2
—» intervalo

banda 1

—banda 2

composto apolar, A composto polar, B
mais eluente mais eluente
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Figura 1: Esquema de separacio de duas substancias em uma coluna cromatografica.

TRABALHO EXPERIMENTAL

Materiais
« Algodio
+ Almofariz com pistilo
+ Bastio de vidro
+ Béqueres de 250 mL e de 50 mL
+ Bulbo para a pipeta Pasteur
+ Coluna de vidro com torneira
+ Erlenmeyer de 125 mL
+ Papel toalha
+ DPipeta Pasteur

« Proveta de 100 mL

Reagentes

+ Acetona

- Agua destilada

« Eter de petréleo

+ Folhas verdes de espinafre (cerca de 10 g)

« Silica-gel para coluna

Procedimentos

Empacotamento da coluna

Adicione a coluna cromatografica cerca de 10 mL de éter de petréleo
e deposite na sua extremidade inferior, préximo a torneira, um
pequeno chumaco de algoddo para impedir a passagem de parti-
culas da fase estaciondria. O algodio pode ser empurrado suave-
mente com um bastio de vidro, um tubo de vidro ou com um arame
rigido. Adicione mais solvente, até cerca de 1/3 de seu volume, e
depois uma suspensio contendo cerca de 5 g de silica-gel misturada
ao mesmo solvente. Essa transferéncia precisa ser feita lentamente,
de modo que a acomodagio do adsorvente ocorra homogenea-
mente e sem interrupc¢des para se evitar quebra no seu empaco-
tamento. Abra a torneira da coluna cromatografica e deixe escoar
o liquido. Se a coluna se encher de solvente antes da transferéncia

total da suspensio, faca essa transferéncia simultaneamente com o
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recolhimento de eluente. Nio recolha, porém, o liquido no mesmo
frasco da suspensdo. Apés a completa transferéncia da suspensio,
continue recolhendo solvente para acertar o enchimento da coluna,
até que o nivel de solvente esteja pouco acima do topo da fase esta-
cionaria. Feche, entdo, a torneira e tampe a coluna enquanto a
mistura a ser analisada estiver sendo preparada.

Preparo do extrato de espinafre

Pese 10 g de folhas verdes de espinafre. Remova as nervuras
centrais e, em um béquer de 250 mL, ferva essas folhas em 100 mL
de 4dgua destilada por 2 minutos. Decorrido esse tempo, despreze a
dgua na pia, resfrie rapidamente as folhas utilizando dgua gelada e
enxugue-as com papel toalha. Colete as folhas secas de espinafre em
um almofariz, adicione 15mL de uma mistura de éter de petrdleo e
acetona (80:20), e triture-as até que seja obtida uma solugdo verde.
Transfira a solu¢do para um béquer de 50 mL e deixe-a decantar.

Eluicao e separacdo cromatografica de duas classes de compostos organicos

Transfira a solugdo do extrato de espinafre para o topo da coluna
cromatografica, utilizando uma pipeta Pasteur. Nessa operacio,
tenha o méximo de cuidado para ndo deixar a camada superior de
adsorvente ser furada nem o extrato escorrer pela parede da coluna.
Abra a torneira até que a solu¢io atinja o topo do adsorvente; nesse
momento, feche-a e, utilizando a pipeta Pasteur, adicione um pouco
de éter de petréleo de modo a lavar a parede da coluna. Abra nova-
mente a torneira, até que o solvente, uma vez mais, atinja o topo do
adsorvente. Feche, entio, a torneira e adicione eluente em quanti-
dade suficiente para proceder a elui¢do da coluna.

Para prosseguir, recolha a primeira banda colorida que se forma,
assim que ela for se movendo para a parte inferior da coluna croma-
togréifica. Terminada essa coleta, substitua, em seguida, o frasco
de coleta e continue recolhendo material até que o eluente perca
toda a sua cor. Nesse momento, substitua o eluente por acetona,
substitua o frasco coletor e recolha esse novo eluente até que seja
novamente verificada uma mudanca de cor na coluna. Substitua o
frasco coletor e recolha a segunda banda colorida. Compare as cores
das fra¢des obtidas.

Eliminacao do solvente das solugoes coletadas e tarefas finais

Monte um equipamento de destila¢io simples. Por exemplo, consi-
dere o modelo da montagem ilustrada no livro Técnicas bdsicas e
seguranga de laboratdrio II.
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Remova o solvente de cada uma das fracdes recolhidas e transfira
os respectivos residuos para frascos devidamente identificados.
Remova o adsorvente das colunas com auxilio de um jato d’agua
deixando-o em local apropriado. Despreze os restos de folha de
espinafre no lixo e lave todo o material.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula, vocé deve ser capaz de:

+ Relacionar a polaridade de substancias com a ordem da elui¢do
esperada para as suas separagdes cromatograficas.

+ Propor uma separag¢io cromatogréfica de um extrato organico
qualquer utilizando como adsorvente a silica-gel.

+ Escolher eluentes adequados para trabalhos de separagio
cromatografica de extratos orginicos.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

COLLINS, C. H.; BRAGA, G. L. Introdugdo a métodos cromatogrdficos.
Campinas: Unicamp, 1987. 298p.



AUTOAVALIACAO

Consulte, na literatura, as estruturas gerais da classe de compostos denominados caro-
tenos e clorofilas.

Os derivados carotenos apresentam cores proximas do amarelo enquanto as clorofilas sdo
verdes. Avalie as polaridades relativas das misturas que formam as fra¢cdes de compostos
organicos separadas nesta aula. Identifique o conteido das mesmas.

Correlacione a polaridade de uma substincia quimica com a sua estrutura molecular.
Utilize como exemplo um caroteno e uma clorofila.

O que deve ocorrer com a ordem de eluicdo se hd uma mudanca na ordem de adi¢do do
eluente? Especificamente, o que ocorreria se, no experimento realizado nesta aula, fosse
primeiro adicionado a acetona e depois o éter de petréleo?

Suponha que vocé tenha uma mistura de 3 substancias orginicas, sendo todas sdlidas:
um alcool, um hidrocarboneto saturado e uma cetona. Proponha uma sequéncia para a
separacdo cromatografica dessas substéncias, utilizando silica-gel como adsorvente e os
eluentes que julgar necessarios.

Faca uma pesquisa sobre outros adsorventes que possam ser utilizados em métodos de
separag¢do por cromatografia em coluna. Organize, em uma tabela, as diferencas entre suas
caracteristicas cromatograficas.
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AULA

Extracao e recristalizacao da cafeina

Objetivos

e Isolamento de um produto natural por extragdo com solvente.
e Purificagao de um composto sélido por recristalizacao.

As metilxantinas, compostos nitrogenados geralmente conside-
rados pseudoalcaléides, possuem varias atividades farmacolédgicas
agindo sobre o sistema nervoso central (SNC), sistema cardiaco,
sistema respiratério, musculatura lisa e estriada. As metilxan-
tinas mais abundantes s3o: a cafeina, a teofilina e a teobromina. A
cafeina pode ser extraida das sementes do café (Coffea arabica) e das
sementes do guarand (Paullinia cupana).

O R3 R1=R?2- R3=CH3; Cafeina
1

1 ..
R N N
Y | )  R'=H R?-=R®=CHy Teobromina
07 "N~ N

R2 R' = R?= CHg, R® = H; Teofilina

A cafeina é um dos produtos naturais mais consumidos em todo o
mundo. Essa substincia pode ser encontrada no café, no chd, no
chimarrio, nos refrigerantes e no chocolate. A cafeina, 1,3,7-trime-
tilxantina, é um po branco cristalino muito amargo. Na medicina,
ela é utilizada como estimulante cardiaco e diurético. Ela também
produz uma descarga de energia, ou seja, um aumento no estado
de alerta em um individuo. A cafeina é uma droga que causa depen-
déncia fisica e psicolégica, operando por mecanismos similares as
anfetaminas e a cocaina. Seus efeitos, entretanto, sio mais fracos
que os dessas drogas, mas ela atua nos mesmos receptores do
sistema nervoso central (SNC).

Como a cafeina é um composto sélido, pode-se realizar a sua
purificacdo por recristalizagio. O principio da recristalizacio é
o de se utilizar um solvente, ou mistura de solventes, em que o soluto
(produto) desejado seja solivel a quente e insolavel a frio. Aquecendo-se
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a solucdo, o soluto se dissolve e, por resfriamento, cristaliza-se
espontaneamente. Para uma recristalizacio bem-sucedida, é neces-
sdrio que as impurezas indesejaveis sejam insoliveis a quente
e/ou soliveis a frio no solvente (ou mistura de solventes) selecio-
nado. No primeiro caso, elas sdo eliminadas por um processo de
filtracdo a quente e, no segundo caso, permanecem na solugdo-
-mée e o composto de interesse é filtrado a frio. Assim, ao se aquecer
uma mistura, o produto desejado é dissolvido e alguma impureza
insolavel podera permanecer visivel. Por uma filtracdo da solu¢io
quente, eliminam-se as impurezas totalmente insoluveis a quente.
Ao se resfriar a solugio, o produto se cristaliza e as impurezas sold-
veis permanecem na solu¢do. Por uma nova filtracio, obtém-se o
produto de interesse em maior pureza. Realizando esse processo
repetidas vezes, um produto com um alto grau de pureza pode ser,
entdo, obtido. A pureza do composto pode ser confirmada pela sua
temperatura de fusio.

A purificagdo por recristalizagdo deve ser realizada com misturas
contendo menos de 5% de impurezas, o que favorece a elimina¢io
eficiente das impurezas da solu¢io-mae.

TRABALHO EXPERIMENTAL

Materiais

+ Anel de ferro

+ Bastio de vidro

« Béquer de 50 mL, 100 mL e 500 mL
+ Erlenmeyer de 125 mL e 500 mL
« Espatula

+ Funil de separacido 500 mL

+ Funil simples

+ Funil de Biichner

+ Garras

+ Kitasato

+ Papel de filtro (20 cm x 20 ¢cm)

+ Placa de aquecimento

+ Rolha de borracha

+ Suporte universal

+ Vidro de relégio
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Reagentes

. Agua destilada
+ Cloroférmio
+ Guarani em p6 (100 g)

« Sulfato de sédio anidro

Procedimentos

Preparacao do extrato aquoso

Pese 100 g de guaranad em p6 em um papel de filtro. .~ p
Dobre o papel de modo a obter um cartucho ou enve-
lope. Utilize um grampeador para fechar bem o enve-
lope e evitar vazamentos. Coloque o envelope em um
béquer de 500 mL contendo 200 mL de dgua destilada.
Aqueca a mistura, permitindo ebuli¢do branda, por
cerca de 10 minutos. Procure agitar a 4gua periodi-
camente, com auxilio de um bastdo de vidro, e tampe
o béquer com um vidro de relégio sempre que possivel.
Né&o force muito o envelope com o bastdo para ndo rasga-lo.
Transfira o liquido ainda quente para um erlenmeyer de 500 mL,
lave o envelope duas vezes com 25 mL de dgua previamente aque-
cida e junte a fase aquosa ao extrato obtido anteriormente. Filtre o
extrato, caso tenha ocorrido vazamento do pé de guarand. Descarte
o envelope no lixo e resfrie o extrato em banho de gelo.

Extracao cloroformica

Adapte um funil de separa¢io a um anel de ferro preso a um
suporte (ver Figura 1) e transfira o extrato aquoso para o funil
(com o auxilio de um funil simples). Lave o erlenmeyer utilizado
com 40 mL de cloroférmio, transfira o cloroférmio para o funil de
separacdo e agite suavemente o contetido do funil. Deixe o funil em
repouso até a separacgdo das fases. Recolha a fase organica (inferior)
em um erlenmeyer seco. Repita o procedimento de extracdo com
duas outras por¢des de cloroférmio (10 mL cada). Descarte a fase
aquosa na pia.

Figura 1: Ilustragio da montagem
empregada em uma extracio liqui-

do-liquido.
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Para prosseguir, adicione 5 g de sulfato de sédio anidro ao erlen-
meyer contendo a solugido de trabalho e agite-o. Verifique se a
solucio ficoulimpida; caso contrério, adicione mais sulfato de sédio.
Filtre o liquido para um baldo colocado em um béquer de 100 mL e
proceda a remocio do solvente aquecendo o béquer em uma placa
aquecedora dentro da capela. Transfira o liquido restante para um
béquer pequeno previamente tarado e com a identifica¢io do grupo
(e turma) que estéa realizando o experimento. Apés a eliminac¢io do
solvente, pese o béquer para a determina¢io da quantidade final
obtida do extrato bruto.

Purificacdo da cafeina por recristalizacao

Transfira o extrato bruto isolado para um erlenmeyer e adicione
um pouco de dgua destilada (~3 mL). Aqueca em banho-maria a
solu¢do até a sua completa dissolugdo. Se necessario, adicione mais
um pouco do solvente. Cuide para que a solu¢io permaneca limpida
e sem material em suspensio. Resfrie a solugio até a temperatura
ambiente e a mergulhe em um banho de gelo e dgua. Filtre os cris-
tais obtidos a vacuo empregando um funil de Biichner (ver Figura
2) ou equivalente.

Coloque o material em um vidro de relégio e deixe-o secar até a
préxima aula. Apds a secagem, pese o sélido e calcule o rendimento
da substancia obtida.

Papel de Filtro

Funil de Biichner

Rolha de borracha

Entrada da mangueira do vacuo

Kitasato

Figura 2: Tlustraco da filtracio para separacio dos cristais de cafeina.



AULA 4

SISTEMATIZACAO DOS TRABALHOS PRATICOS

1. Construa um fluxograma mostrando as etapas realizadas
para a extracdo de cafeina.

2. Apds a secagem e obtencio do peso do material, calcule a
porcentagem em massa da cafeina presente no guarani em
p6. (Lembre-se de que a cafeina obtida ndo apresenta um
alto grau de pureza.)

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula, vocé deve ser capaz de:

« Compreender as etapas envolvidas no isolamento de produtos
naturais, em particular, da cafeina.

+ Compreender e ter dominio das técnicas de extracio e de puri-
fica¢do por recristalizagio de compostos organicos sélidos.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

BRENELLL E. C. S. A extra¢io da cafeina em bebidas estimulantes: uma
nova abordagem para um experimento cldssico em quimica organica.
Quimica Nova, S4o Paulo, v. 26, n. 6, p. 136-138, jan.-fev. 2003.

FARIA, T. J. Processos de separacdo e purificacdo de firmacos. In:
ANDREI, C. C.; et al. (Org.). Da quimica medicinal & quimica combinatéria
e modelagem molecular: um curso prético. Barueri: Manole, 2003. 154 p.
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AUTOAVALIACAO

A cafeina tem propriedades 4cidas ou basicas? Justifique sua resposta com base na estru-
tura molecular dessa substancia.

A mescalina (1) é um produto natural extraido do cacto peiote (Lophophora williamsii). A
mescalina era usada inicialmente em rituais de varias tribos pré-hispanicas. Ela foi isolada
em 1896 e teve sua sintese total realizada em 1919. Seus efeitos alucindgenos foram
descritos em 1927.

NH,

H,CO OCH,
OCH,

Mescalina (1)

Esboce um fluxograma apresentando as etapas que vocé poderia empregar para extrair e
purificar a mescalina a partir do cacto peiote.

Faca uma pesquisa geral e apresente outras fontes naturais de cafeina, além do guarana
em po.



UNIDADE IV
Preparacao de compostos organicos

Nesta unidade, duas praticas serao realizadas para a preparacao do
ciclo-hexeno e do acido adipico, aulas 5 e 6, respectivamente. No
primeiro experimento trataremos de um processo de formacao de
ciclo-alceno via uma reacao de desidratacao de um alcool secun-
dério. No segundo experimento trataremos da preparacao do acido
adipico, um composto organico de interesse industrial.






AULA B8

Preparacao do ciclo-hexeno

Objetivos

e Preparar o ciclo-hexeno pela desidratagdo do ciclo-hexanol.

e |lustrar experimentalmente a reagdo de eliminagdo para formagdo de
alcenos.

A desidratacio de dlcoois em meio dcido é um método muito empre-
gado para a formacio de alcenos, pois utiliza somente quantidades
cataliticas de 4cido (como exemplificado a seguir), além de ser um
método barato, pratico, rapido e de altos rendimentos. Frequente-
mente utilizam-se o 4cido sulfurico e o acido fosférico concentrado.
Nessa reagdo estabelece-se um equilibrio entre os reagentes e o
produto. Para deslocar o equilibrio para a dire¢io dos produtos (os
alcenos), é necessdrio eliminar um ou mais dos produtos 4 medida
que eles vio se formando. Isso pode ser feito, seja destilando o
produto da mistura, seja adicionando-se um agente desidratante
para eliminar a 4gua, um subproduto da reacao direta. Geralmente,
um alceno entra em ebuli¢do a uma temperatura menor que o dlcool
correspondente. Essa propriedade fisica permite separar o alceno de
uma mistura contendo o par 4lcool-alceno associado, deslocando-
-se, assim, o equilibrio para a dire¢io da formacgio dos produtos.

OH
H,504 A ou
H3PO4’ YAN

A desidratagdo dos alcoois geralmente se desenvolve mediante
o mecanismo El, e raramente é observado o mecanismo E2. A
primeira etapa consiste na protonacio do alcool que é ligeiramente
exotérmica; esta etapa é seguida da elimina¢io de uma molécula de
agua e da formacgdo do carbocation correspondente. Essa é a etapa

determinante do processo. Em seguida ocorre a elimina¢io de um
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dos prétons vicinais ao carbocation, produzindo o alceno desejado
(esta etapa é fortemente exotérmica). Ja que a etapa determinante
é a formacdo de um carbocation, a facilidade de desidratacdo dos
alcodis segue a mesma ordem de facilidade de formagdo dos carbo-
cations: alcoodis tercidrios > alcodis secundarios > alcodis prima-

rios. Como em outras rea¢des em que sdo formados carbocitions,
sdo comuns processos de rearranjos moleculares acompanhando a

reagio principal.

Outro método muito utilizado para a obtencdo de alcenos é a
desidro-halogenacdo de haletos de alquila, com uso de bases fortes

e eliminacéo de sais.

CH4,CH,ONa @
EtOH

TRABALHO EXPERIMENTAL

Cl

+ CH3CH,OH + Nadl

Materiais
+ Algodio
+ Alonga
+ Aro metdlico
+ Balio de destilacio de 100 mL
+ Bico de Bunsen
+ Condensador reto
+ Erlenmeyer de 50 mL
+ Funil de separa¢io de 100 mL
+ Funil simples
+ Garras
« Mangueira
+ Pedacos de porcelana
+ Provetade 10 mL
+ Rolhas de borracha
+ Suporte universal
+ Tela de amianto
+ Termoémetro

« Tubo de ensaio



AULA 5

Reagentes

« Acido sulftrico concentrado

+ Ciclo-hexanol

+ Cloreto de céalcio anidro

+ Cloreto de sédio

+ Solucdo aquosa a 4% de KMnO,
+ Solugao aquosa a 5% de NaHCO,

Procedimentos

Preparacao do ciclo-hexeno

Coloque 30 mL de ciclo-hexanol em um baldo de destilagdo de 100 mL.
Adicione 1 mL de 4cido sulfurico concentrado e agite a mistura
lentamente. Introduza um ou dois pedacgos de porcelana e ajuste
ao baldo a rolha com o termoémetro, o condensador (ji com as
mangueiras conectadas e com a passagem da dgua) e a alonga, como
mostrado na montagem (ver Figura 1). Utilize um erlenmeyer de
25 ou 50 mL como frasco coletor. Aqueca o baldo, ndo ultrapas-
sando os 100 °C de temperatura.

& IMPORTANTE:

O aquecimento da solugdo acida do ciclo-hexanol nio pode ser
muito violento, para evitar a formacéo excessiva de subprodutos
poliméricos. Interrompa a destilagdo quando se observar o apare-
cimento de um residuo escuro no baldo de destilacao.

Figura 1: Montagem para destilagio simples
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Elaboracao do bruto de reacao

Na sequéncia, introduza uma pequena por¢io de NaCl no erlen-
meyer que contém o produto destilado. Apés a adi¢do do sal, acres-
cente 10 mL de dgua destilada ao erlenmeyer e transfira a mistura
para um funil de separacio. Agite o funil lentamente. Espere
até observar a separacio das fases e despreze a camada inferior
(aquosa). Adicione 10 mL de solu¢io a 5% de bicarbonato de sédio e
uma vez mais, agite o funil levemente. Espere a separacgdo das fases
e despreze a camada aquosa. Repita o procedimento de extragdo
com mais 10 mL de dgua destilada. Espere novamente a separa¢ao,
das fases e despreze a camada inferior. Transfira o produto para um
erlenmeyer seco, utilizando a parte superior do funil de separagido
e adicione cloreto de cdlcio anidro aos poucos, até a solugio ficar
limpida. Deixe a solugido em repouso durante 5 minutos.

Filtre, entdo, o produto obtido, utilizando um funil simples com
algodio, para uma proveta de 25 mL. Me¢a o volume obtido. Trans-
fira o produto para um frasco, devidamente identificado, conforme
orientacdo do tutor. Coloque uma gota de reagente de Baeyer
(solugao aquosa a 4% de KMnO,) no residuo que permaneceu na
proveta e observe. A formacgio de coloragio marrom caracteriza
a presenca de insaturacio na estrutura molecular do produto
formado.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula, vocé deve ser capaz de:

+ Reconhecer a reacdo desidratacio de alcoois por meio de
algumas evidéncias experimentais baseadas em altera¢bes
fisicas da substancia inicial.

+ Identificar as ligagées duplas C=C nos alcenos, utilizando os
testes adequados de grupos funcionais.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA
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AUTOAVALIACAO

Construa uma tabela contendo todos os reagentes e os produtos organicos, assim como
os eventuais produtos (organicos) secundarios que participaram do processo de sintese
do ciclo-hexeno realizado nesta aula. Colete suas propriedades fisicas (temperaturas de
ebulicio e fusio, densidade e solubilidade) e as inclua na tabela construida.

Construa uma outra tabela contendo as massas ou volumes dos reagentes utilizados na
sintese do ciclo-hexeno e as respectivas quantidades molares. Discuta as rela¢cdes estequio-
meétricas entre os reagentes utilizados.

Qual a necessidade de se retirar o alceno por destilagio na rea¢do quimica investigada
nesta aula?

Apresente a reagdo quimica que ocorre na destilagdo do ciclo-hexanol, representando deta-
lhadamente o mecanismo envolvido. Discuta as rela¢ées estequiométricas dos reagentes e
as condi¢des da reacio.

Como poderia ser aumentado o rendimento da reacido de formacio do ciclo-hexeno estu-
dada nesta aula?

Para as mesmas condi¢des de reagdo, por que os dlcoois tercidrios eliminam dgua mais facil-
mente, se comparados aos alcoois primarios?

Explique a diferenca entre as temperaturas de ebulicio do ciclo-hexeno e do ciclo-hexanol.
Esquematize as rea¢ées de caracterizagio do ciclo-hexeno empregadas nesta aula.

Faca uma pesquisa simples na literatura quimica e proponha outros métodos de obtencio
de alcenos.

10. Qual deve ser o produto formado a partir da desidratacio do 2,2-dimetilciclo-hexanol?
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AULA K8

Preparacao do acido adipico

Objetivos

e llustrar a reacdo de adigdo a ligagao dupla e a oxidacao de alcenos.
e Preparar um composto organico de interesse industrial.

O 4cido adipico é uma substancia que possui varias aplica¢des; entre
elas podemos citar: intermedidrios em sinteses organicas, poli-
meros, fibras téxteis de poliamidas, lubrificantes, plastificantes,
adesivos, tintas, resinas e até mesmo em alimentos e detergentes.

Um exemplo da grande importancia do acido adipico em sintese
orgénica é a obtencdo do sal de nylon 6,6. Esse composto é obtido
pela reagio entre o acido adipico e a hexametilenodiamina (HMD),
e é designado usualmente como nylon 6,6.

f - H,0 i 0
D HN A~ + nHO
2 NH, OH NW\/\N
H

o)

Hexametilenodiamina ~ (HMD) Acido adipico Nylon 6,6

O 4cido adipico também é usado como acidulante na industria de
alimentos, porém, seu alto custo de produ¢io ndo o torna compe-
titivo frente ao &cido citrico. O 4cido adipico pode ser preparado
a partir do ciclo-hexeno, pelo tratamento com permanganato de
potéssio em meio 4cido.

(o]
1) KM
OH
2) H;O* 0
Ciclo-hexeno Acido adipico

A ligacio dupla dos alcenos é facilmente oxidada por um grande
numero de reagentes, incluindo o permanganato de potdssio
aquoso. O produto organico formado depende das condi¢des da
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o
R_C|_C|_R
HO OH

reacdo. A hidroxilagio syn, ou seja, do mesmo lado da molécula, é
favorecida por condi¢ées mais brandas do meio reagente, enquanto
a clivagem para a formacio do 4cido dicarboxilico ocorre sob condi-

¢Oes mais vigorosas.

1) KMnO, H o H

R R

2) H;0*

TRABALHO EXPERIMENTAL

0
1) KMnO,4, A

2) H;0*

Materiais

+ Bacia de plastico

+ Béquer de 500 mL

+ Bico de Bunsen

+ Caixa de papel pH

+ Erlenmeyers de 500 mL
+ Espatula

« Folha de papel de filtro
+ Funil de Biichner

« Kitasato

+ Pedacos de porcelana

+ Provetas de 10 mL

« Termoémetro

+ Trompa de vacuo

+ Vidro de relégio

Reagentes

+ Acetona

. Acido cloridrico

+ Bissulfito de s6dio
+ Ciclo-hexeno

+ Permanganato de potdssio



AULA 6

Procedimentos

Preparacao do acido adipico

Em um erlenmeyer de 500 mL prepare uma solugio com 20 g de
permanganato de potassio e 100 mL de dgua. Agite a mistura para
acelerar a solubilidade do sal, porém, nem todo o permanganato
serd solavel na dgua. Prepare, em um segundo erlenmeyer de 500
mL (ou o de maior vulume que se tenha disponivel no laboratério),
uma solucio de 5 mL de ciclo-hexeno com 15 mL de acetona.

Adicione a solu¢do de permanganato a solugdo de ciclo-hexeno
e acetona (ndo deixe que o permanganato sélido passe para o
frasco contendo os reagentes), em pequenas por¢des de 50 mL,
em um periodo de 20 minutos, . Durante o processo de mistura
dos reagentes, agite o erlenmeyer para favorecer uma melhor inte-
racdo entre as diferentes fases. Apds a mistura total dos reagentes,
aqueca o erlenmeyer, em banho-maria, mantendo a temperatura
entre 55-60 °C, durante 30 minutos.

Elaboracao do bruto de reacao

Remova o frasco que estd em banho-maria, adicione 8 g de bissul-
fito de sdédio ao frasco quente e, em seguida, transfira-o para um
banho de gelo. Filtre a mistura a vicuo usando um funil de Buchner
(ver Figura 2 da Aula 4) ou procedimento equivalente. Lave com
50 mL de 4gua destilada e descarte o precipitado marrom que ficar
no funil.

Transfira o filtrado para o béquer de 500 mL, acidificando o meio
com pequenas por¢des de dcido cloridrico concentrado até pH 2.
Verifique o pH da solu¢do usando um papel indicador adequado.
Reduza o volume do filtrado para aproximadamente 30 mL, por
meio de aquecimento. Coloque, antes, algumas pérolas de vidro ou
pedacos de porcelana ao béquer. Coloque a mistura concentrada
em banho de gelo, quando serd observada a formacio de cristais
brancos de acido adipico; recolha-os filtrando a solugido a vacuo
em um funil de Biichner. Coloque o material obtido em um vidro
de reldgio e cubra-o com uma folha de papel. No préximo retorno
ao laboratério, pese o produto e calcule o rendimento da reagio.
Determine a temperatura de fusdo do acido adipico e compare com
o valor encontrado na literatura.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula, vocé deve ser capaz de:

« Reconhecer que 0 KMnO, pode em determinadas condicées
4
promover a clivagem oxidativa de alcenos levando a formagéo
de 4cidos carboxilicos.
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AUTOAVALIACAO

Construa uma tabela contendo todos os reagentes e os produtos organicos, assim como
os eventuais produtos (orginicos) secunddrios que participaram do processo de sintese
do ciclo-hexeno realizado nesta aula. Colete suas propriedades fisicas (temperaturas de
ebulicdo e fusdo, densidade e solubilidade) e as inclua na tabela construida.

Construa uma outra tabela contendo as massas ou volumes dos reagentes utilizados na
sintese do ciclo-hexeno e as respectivas quantidades molares. Discuta as rela¢des estequio-
métricas entre os reagentes utilizados.

Descreva quimicamente cada etapa do procedimento empregado para a sintese do acido
adipico e da elaboragdo do produto bruto da reagdo. Faca uma andlise das espécies quimicas
presentes e de como elas sdo eliminadas no processo de elabora¢io do produto bruto da
reacao.

Qual é a necessidade de adi¢io de acetona aos reagentes na prepara¢do do acido adipico?

Qual é a ordem de reatividade da halogenagio dos alcenos com Cl,, Br, e I,? Justifique
sua resposta. Represente, por meio de equa¢des quimicas corretamente balanceadas, as
reacbes quimicas correspondentes e proponha um mecanismo de reagdo para elas.
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ANEXO
Forca relativa de alguns acidos
e suas bases conjugadas







ANEXO

Acido pK em agua (ou DMSO*) Base conjugada
HI -10,0 I
HBr -9,0(0,9) Br
HCl -7,0 (1,8) cr
HF 3,2 F
H,S0, 3,0 HSO,
HSO, 1,99 Joks
HNO, 13 NO;
HNO, 3,29 NO,
CH,CH, 48,0 CH,CH,
H,C=CH, 50,0 H,C=CH-
HC=CH 24,0 HC=C
H,0' 1,7 H,0
H,0 15,7(31,4) HO
NH, 9,2(10,5) NH,
NH, 38,0 (41,0) NH,
(0] 0]
OH 2,8 o
Cl Cl
Ccl O cl O
OH 40 o
0 o}
CI\/\)J\OH 4,5 cl o
CH,COH 4,8(12,3) CH,CO;’
CF,COH 0,2 CF,CO,
CH, 48,0 (56,0) CH,
CH,0H 15,3 (29,0) CH,O
CH,CH,OH 16,0 CH,CH,0"

*DMSO = dimetilsulféxido.
pK =— log([(a ); K constante de acidez.
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