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Apresentacao

A apostila Experimentos de Quimica Organica na
Perspectiva da Quimica Verde conta com experimentos que
contemplam técnicas de separacido e caracterizacio de
compostos organicos, bem como protocolos de sintese que
sao trabalhados no ensino da Quimica Organica na maioria
das universidades. Tratam-se de experimentos classicos, mas
que sofreram adaptagcbées no intuito de deixalos
ambientalmente mais seguros. Para cada um dos protocolos
esta apresentada a Estrela Verde, demonstrando graficamente
o quao verde é cada procedimento e quais os principios da
Quimica Verde foram contemplados. Por se tratar de uma
edicao virtual, foi idealizado um layout mais descontraido e
atraente para o publico jovem. A proposta de atividades de
pré- e poés-laboratério visa instigar o aluno sobre a
necessidade do conhecimento prévio de caracteristicas dos
reagentes a serem utilizados durante a aula, bem como do
cuidado com o descarte correto dos residuos gerados. Sao
elencadas questoOes relativas aos experimentos, que podem

ser trabalhadas da forma que melhor convier ao professor.

Almeja-se, dessa forma, estimular a reflexdo dos
estudantes sobre como a Quimica Organica pode evoluir em

consonancia com a sustentabilidade.



Sumario

Informacoes gerais

1. Os principios da Quimica Verde.......cceceeveeereeeeeeeeereennens 7

2. Analise da verdura de um experimento: o uso da estre-

L8 VBT B ieeeieeeiiieeeeieeeereeeerenessnsessnsesssssssnssssnssssnssssnssssassssansssanse 38

3. MAtricas de VerdUIA....cccccccceeeeeeeeeeeeeeeeeeesnsnssnssssnsssssssssnsnnns 11

Experimentos

1. Sintese do Acido AcetilSaliCiliCO..mmuuunierereeeeeesrennen, 17
2. Sintese da DibenzalaCetonNa........eeeeeeeeeeeeeeeeeessnnnnnnnnssnsnnnns 31
3. SINtESE O BIOAIESEL..eveeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeenneeeeeeeeeeeesssssssnnnnes 44
4. Sintese do Acetado de Isopentila......cccceeeveerereeeeerevennnnns 58
5. Sintese do Salicilato de Metila.....cccceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeenns 70
6. Sintese do Salicitato de Etila....cccccceeeeeeeeeeeeeeeeennennsnnssnnnnes 82
7. SINtESe O CiClONEXEINO....ciieeieeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesnnnnnnnnnnns 04
8. Sintese do Cloreto de t-butila.....ccceeeeeceeceeceeceeceecuennene. 107
0. Sintese da ACEtaANIlida. .. e eeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeesssnnnssnees 120
10. Sintese da p-Nitroacetanilida.......cceeceeerveereeeeveeceeennenn. 133
11. Sintese da CicloneXanonNa....cccceceeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeeenes 146
12. Preparo de BiopOlimerosS......ccveeereereeenrveerereerveesenensenns 162
13. Reacdo de SaponifiCagan.....c.cevereeeerereecrercerseecercnenne 174

TADCLA GHS. ..o eeeeieeeieeieeiernerneerenessesssnsssnssssssssssssnssssssssnsssnnes 190



0S PRINCIPIOS DA QUIMICA VERDE

= w=r

Fonte: www.acs.org/content/acs/en/greenchemistry/principles/




ANALISE DA VERDURA DE UM EXPERIMENTO: O USO DA ESTRELA VERDE

A presente apostila tem como objetivo apresentar experimentos com base na Quimica Verde, trazendo
opcoes de protocolos em que se tenta aplicar os seus principios, melhorando, portanto, a verdura da quimica
praticada pelos alunos. Para conseguirmos identificar se os experimentos apresentados sdao de fato mais
sustentaveis comparados aos protocolos convencionais, utilizamos a chamada Estrela Verde. Essa métrica
consiste na avaliacao da verdura do experimento, ou seja, avaliar se ele é verde ou nao. Para cada principio é
atribuido o valor de 1a 3, sendo 3 o valor maximo de verdura. E importante ressaltar que esta avaliaco faz
uso de critérios previamente estabelecidos como risco a satde e ao meio ambiente.

Inicia-se um estudo sobre o roteiro do experimento verificando todas as substancias envolvidas; matéria-
prima, produtos, subprodutos e substancias auxiliares. Na sequéncia sao avaliados os riscos para a satude
humana, ambiente e de possiveis acidentes quimicos, sao recolhidos os simbolos de perigo de cada
substancia, bem como informacoes para identificar se as substancias sdao renovaveis e se decompdem em
produtos de degradacao indcuos. Apos a analise dos parametros estabelecidos, um grafico é gerado: a Estrela

Verde.



ANALISE DA VERDURA DE UM EXPERIMENTO: O USO DA ESTRELA VERDE

A Estrela Verde pode ser composta por 12 pontas em caso de sinteses e 6 pontas em atividades que nao
envolvem sintese. Cada ponta representa um principio da quimica verde, que sdo: prevencao, economia
atomica, sintese menos perigosa, produtos quimicos mais seguros, solventes e auxiliares mais seguros,
eficiéncia energética, matérias primas renovaveis, reduzir os derivativos, catalise, design para degradacao,
analise em tempo real para prevencao da poluicao e quimica inerentemente mais segura para prevencao de
acidente. Caso o experimento nao contemple os 12 principios, 0 nimero de vértice da estrela sera igual ao
nimero de principios usados para avaliar a reacdao quimica e o comprimento dos vértices sera preenchido
proporcional ao atingido a cada principio aplicado (Figura 1). Portanto, quanto maior a area significa que mais
verde € a reacao. Vale lembrar que a estrela verde pode ser realizada antes do experimento ser executado.
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Figura 1. Possibilidades de preenchimento
da estrela.

a) estrela que nao apresenta verdura;
b) e c) estrelas parcialmente preenchida;
d) estrela totalmente preenchida,
apresentando uma verdura ideal.

0

Fonte: Ribeiro, M. G. T. C.; Costa, D. A.: Machado, A. A. S. C.; “Green
Star”: a holistic Green Chemistry metric for evaluation of teaching

laboratory experiments; GC Letters & Reviews. 2010, 3, 149-159.
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METRICAS DE VERDURA QUIMICA

A avaliacdo quantitativa dos processos quimicos, no decorrer de quase toda a historia da Quimica, esteve
voltada exclusivamente para o produto principal, seu rendimento e sua viabilidade econémica. Contudo,
atualmente, em decorréncia das questoes ambientais, faz-se necessario quantificar também os residuos
gerados e avaliar a possibilidade de atenuar sua geracao. Disso decorre o surgimento das métricas de verdura
quimica (VQ) [1]. Portanto, de maneira bastante simplificada, as chamadas métricas de VQ se encarregam de
avaliar o quanto, ou em que extensado, um processo ou sintese cumpre os objetivos prescritos pelos principios
da QV. Ou ainda, as métricas da Quimica Verde ou métricas de VQ podem ser consideradas “ferramentas

para aferir a concretizacdo do objetivo fundamental da Quimica Verde, o decréscimo dos impactos negativos
da Quimica sobre o ambiente MACHADO (2014, p. 15)".

[1] Na literatura sdo encontrados os termos equivalentes “verdura” (Machado, 2014); “grau verde” (Tasso, 2018) e greenness (Dicks, 2018).
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METRICAS DE VERDURA QUIMICA

Essas métricas também permitem a identificacdo dos aspectos de baixa verdura quimica, tornando possivel a
elaboracao de estratégias de intervencao que podem melhorar a verdura quimica global. As métricas de VQ
podem ser categorizadas de acordo com seus diferentes propdsitos — de massa, ambientais, energéticas,
economicas ou holisticas, sendo que neste volume nos deteremos as métricas de massa ou materiais.

Essas métricas foram originalmente concebidas para avaliar a eficacia na realizacdo das reacoes quanto a
obtencao de elevada produtividade atomica - que maximiza a utilizacdo dos recursos naturais — e quanto a
geracao de residuos.

Os processos quimicos sao altamente materializados, ou seja, todos os processos quimicos envolvem grande
e variada quantidade de matérias-primas o que resulta na geracao de residuos ao término processos. Dai
decorre a importancia de avaliar:

i) 0 consumo de matérias-primas e a sua incorporacao no produto desejado;

ii) a geracdo de residuos, tendo como objetivo final otimizar a utilizacdo do material inicialmente emprego.



METRICAS DE VERDURA QUIMICA

Para tanto, neste material, propde-se o uso das seguintes métricas Economia Atémica (EA), Eficiéncia de
Massa de Reacdo (RME), Eficiéncia de Massa (ME) e Fator E (Environmental Factor), cujas formulas e
finalidades sao descritas a seguir.

METRICA FORMULA

MM produto principal

EA =
EA 2~ MM reag. estequiometricos

m produto principal

— 100
RME RME X m total reag. estequiometricos *

m produto principal

ME ME =

— 100
X m total de reagentes * *

m total de residuos

FATORE E =

m produto principal

13 * INCLUI SOLVENTES, AUXILIARES E CATALISADORES QUANTO EM QUANTIDADES APRECIAVEIS.
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METRICAS DE VERDURA QUIMICA

METRICA FINALIDADE
Métricas direta e tedrica de VQ. A EA indica qual seria o limite maximo de incorporacao
EA de reagentes ao produto. Pode ser calculada a priori, a partir dos dados da equacao
estequiomeétrica.
Métrica direta de VQ e calculada a posteriori. Avalia a incorporacao de reagentes ao
RME produto. Emprega a massa de reagentes efetivamente utilizadas e a de produto
efetivamente obtido. Sendo assim, os possiveis excessos de reagentes sao considerados.
Métrica direta de QV e a aplicada a posteriori. Inclui a totalidade de reagentes. RME e ME
ME podem ter o mesmo valor em uma reacao na qual nao houver uso de solventes e
auxiliares, além dos reagentes estequiomeétricos.
EATOR E Métrica inversa a VQ. Avalia a extensao da formacao de residuos em um determinado

processo quimico.
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SEGURANCA NO 2
I}\BDRATORIO
A FDS (Ficha de Dados de Seguranca) € um documento, obrigatorio pela
lei, que descreve os perigos dos produtos quimicos, indo desde as
condi¢cOes seguras de manuseio até as condi¢cdes de armazenamento dos
produtos.

O documento se utiliza de varios recursos, como pictogramas, frases de
perigo, informacdes de transporte, entre outros.

Talvez vocé ja tenha visto algo assim em algum lugar:

SEEE @

PORTANTO, SEMPRE UTILIZAR ESTE DOCUMENTO ANTES DAS AULAS PRATICAS, PARA
AFERICAO DOS PERIGOS DOS REAGENTES USADOS DURANTE A AULA!

16
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]. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude
dos produtos quimicos usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

Codigo de Medidas de

Substanci
ubstancias perigo GHS protecao

19 *A tabela GHS se encontra ao final da apostila.



PRE-LABORATORIO

2. Qual é o efeito do grupo acetila no cardter acido do acido
acetilsalicilico em comparacao com o dcido salicilico? Como essa
modificacdo quimica influencia a solubilidade do composto?

3. Qual a faixa de temperatura de fusao do acido acetilsalicilico?

20
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Ha algumas divergencias sobre quem foi responsavel pela sintese do
acido acetilsalicilico. Uma das versoes mais aceitas diz que o composto foi
sintetizado pela primeira vez em 1897 pelo quimico alemao Felix Hoffmann,
que trabalhava para a empresa farmacéutica Bayer. Ele foi desenvolvido
como uma alternativa mais suave e palatavel ao acido salicilico, que era
usado para tratar dores e febres, mas causava irritacdo gastrica
significativa.

O dcido acetilsalicilico possui féormula quimica CoHgO4.  © oH

A adicao do grupo acetila torna a substancia menos

irritante para o estomago do que o acido salicilico puro. O. _CH;,
E caracterizado por se encontrar na forma de pequenos \n/
cristais ou pdé branco, com gosto amargo e 0

moderadamente soluvel em agua.
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V7 4

ACIDO ACETILSALICILICO

A sintese do acido acetilsalicilico, comercialmente conhecido como
Aspirina, ocorreu por meio de uma reacdao entre o acido salicilico e o
anidrido acetico, geralmente usando o acido sulfurico como catalisador,

sendo formado também o dacido acetico. Essa reacao € chamada de
reacao de acetilacao.

H,S0,

C,H,0:(s) + C,H.0, (1) » CoHg0, (s) + CH,COOH(1)
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OBJETIVOS

e Redlizar a sintese do acido acetilsalicilico por meio de reacao da
acetilacao.




U MATERIAIS E REAGENTES

MATERIAIS




Sintese

. Transferir 2,0 g de acido salicilico (AS) para um erlenmeyer de 250 mL;

2.Pipetar 4 mL de anidrido acetico. Na sequéncia, adicionar 0,40 g de acetato de
sodio;

3.Agitar suavemente até dissolver o AS. Em seguida, agquecer em banho-maria
por 40 minutos a 40°C com agitacao continug;

4. Deixar a mistura esfriar e adicionar 30 mL de agua para precipitacao do AAS;

5.Filtrar a vacuo;

6. Transferir o solido para um béquer e acrescentar 3 mL de etanol 96%. Levar ao
banho-maria em torno de 50°C atée completa dissolucao.

Purificacao

l. Adicionar 20 mL de agua destilada para formacao dos cristais. Filtrar a
vacuo, deixar secar e pesar o material obtido;
2.Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME)

25 *Nota: experimento adaptado de Domingues, Magalhaes, Sandri, 2022.



Teste de pureza com cloreto férrico

. Realizar a mistura de uma pequena quantidade da amostra de AAS
com agua e aquecer por alguns minutos;

2.Resfriar e em seguida adicionar 5 gotas de cloreto feérrico;

3.Para a presenca de acido salicilico, observa-se a coloracao violeta.

26 *Nota: experimento adaptado de Pavia, et al, 2009.



REGISTROS PRATICOS
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.Pela estequiometria da reacao para producao do AAS, verifique se um
dos reagentes se encontra em excesso.

2.Demonstre o mecanismo da reacao entre o anidrido acético e o acido
salicilico.

3.Provavelmente, qual a impureza a ser removida do produto final (AAS)?
Como isto poderia ser feito no laboratorio?

4 Explique o papel do catalisador na sintese do AAS.



POS-LABORATORIO

5. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;
R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.LN: Residuo Inorganico Nao Toxico.

29
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Estrela Verde do Experimento

IPE =55%




) L T\
Pre-laboratoruwo

1. Consultando a FDS, identitique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos quimicos
usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

Codigo de Medidas de

Substanci
ubstancias perigo GHS protecao

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
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) L. T\
Pre-laboratoruwo

2.Escreva a reagdo que ocorre e indique os reagentes, o catalisador e o solvente.

3.Como se caracteriza uma rea¢do de condensacdo alddlica??

4.Considerando a estrutura quimica da dibenzalacetona, explique por que ela pode ser

utilizada em tormulagdes de protetores solares.
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O\

A Dibenzalacetona

A Dibenzalacetona é uma substdncia organica com térmula molecular C7H,O. Apresenta-

se como um sélido de cor amarela que, a depender de sua pureza, pode se apresentar em

cristais, possuindo propriedades hidrofébicas e sendo solivel em etanol, acetona e
clorotérmio.

V 4

A dibenzalacetona é obtida por um mecanismo de condensacgdo aldd

ica, também
chamado de condensac¢do de Claisen Schmidt.

Seu principal uso € na industria de cosméticos, uma vez que essa substdncia é o principal
componente dos protetores solares. Isso se deve ao fato de que, normalmente, os grupos
conjugados contendo ligagdes duplas alternadas ou anéis aromdticos sdo eficazes na

absor¢do de radiagdo UV. A dibenzalacetona possui dois anéis benzénicos conjugados,

formando um sistema conjugado extenso. Essa conjugagdo de elétrons na molécula permite
que ela absorva a luz UV, atuando como um filtro solar ao impedir que a radiagdo

prejudicial alcance a pele.



-

Objetivos

e Realizar 3 sintese da dibenzalacetona por meio de uvma reagﬁo
de adicdo nucleofilica e condensagdo aldélica, e purificar 2
dibenzalacetona obtida através do processo de recrisfalizagﬁo.

36



Materiats e reagentes

[

/

L Materiats )

Erlenmeyer de 100 mL;
Chapa de aquecimento;
Barra de agitagdo magnética;
Banho de gelo;

Sistema de filtracdo a vacvo.

\

.

-~

Hidréxido dé sédio NaOH 10%;
Benzaldeido;
Acetona.

. Reagentes j
Etanol;

37
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Procedimento Experimental

k—> Sintese

L.Em um erlenmeyer de 100 mL, acrescentar uma barra de agitagao
magnéﬁca. Adicionar 7,5 mL de etanol, 5,4 ML de NaoH 10%, sequidos
de 1,5 mL de benzaldeido € 0,5 ML de acetona;

2.Deixar o frasco reaciondl sob agitagdo 3 temperatura ambiente
durante 15 minvtos;

3. Filtrar a vacvo.

*Nota: experimento adaptado de Marques, Borges, 2012; Lazzarotto, 2020; Oliveira, 2022.



39

Procedimento Experimental
L> Purificacao

L. tfransferir o sélido para o erlenmeyer novamente, adicionar 7,5 mL de
etanol e aquecer até a dissolugdo completa;

2.Deixar esfriar lentamente até atingir temperatura ambiente;

3.Finalizar com banho de gelo e filtrar;

4.Apbs secagem, calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa

( ME).
n 4 PJ
wl N



Registros Praticos

P
P —
—
\—
40 y



Pos-laboratorio

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;

R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
41



Pos-laboratorio

2.Dé o mecanismo da tormag¢do da dibenzalacetona.

3.Explique a finalidade da reagdo ocorrer em meio bdsico.

42
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PRE-LABORATORIO

. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos

produtos quimicos usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

Substancias

Codigo de
perigo GHS

Medidas de
protecao

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.




X X X X

O Blodiesel

uso de combustiveis fosseis tem aumentando consideravelmente nas ultimas decadas. Hoje, se
sabe-se que esses combustiveis sao as principais causas do aumento da concentracao de gases do
efeito estufa na atmosfera, responsaveis pelo aquecimento global.

Portanto, o emprego de combustiveis provenientes da biomassa
tem sido abordado como uma alternativa viavel para mitigar esses
efeitos. Para tal, iniciativas que promovem a producao e utilizacao
de biocombustiveis foram implementadas em diversas nacdes ao
longo dos ultimas anos, como por exemplo o uso de etanol no
Brasil e nos Estados Unidos, bem como o biodiesel, cuja producao
Um estudo publicado pela ONU revelou que industrial foi impulsionada em varias partes do globo.

a temperatura média da Terra aumentara
entre1,8 e 4°C até oanode 2100
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X X X X

O Blodiesel

O primeiro relato do que hoje se denomina biodiesel é de uma patente belga de
1937, no qual foi realizada a transesterificacao do 6leo de palma em meio acido.
Porém, o termo biodiesel foi publicado pela primeira vez somente em 1988, em

um trabalho chinés, ano no qual comecou a se popularizar.
Assim, o biodiesel foi definido como um substituto natural e renovavel do diesel

de petroleo que pode ser produzido pela alcoolise de 6leos vegetais e/ou
gorduras animais.
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X X X X

OBJETIVOS

e Sintetizar o biodiesel e compreender as reacdes quimicas envolvidas na

transesterificacao de Oleos vegetais ou gorduras animais, incluindo a
utilizacao de catalisadores basicos, e discutir a sustentabilidade do

biodiesel em comparacao aos combustiveis fosseis.
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X X X X

MATERIAIS E REAGENTES

@ REAGENTES

® MATERIAIS

e Erlenmeyer de 500 mL; e Oleo de soja comercial ou 6leo residual de
e Funil de separacao de 500 mL; fritura (filtrado);
e Proveta de 250 mL. e Hidroxido de potassio;

e Etanol;

e Acido acético 4%;

e Acido cloridrico a 0,5% (v/v);

e Solucao saturada de cloreto de sédio.

/=
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL* -
e

1.Em um erlenmeyer de 500 mL, colocar 5,0 g de hidréxido de potassio, adicionar 100 mL
(79,8 g) de etanol e agitar magneticamente a temperatura ambiente até a solubilizacao
completa da base.

Obtencéio do Etoxido de sodio

Sintese do Biodiesel

1.Transferir 120 mL de 6leo residual de fritura para o erlenmeyer de 500 mL e submeter a
agitacao por 30 minutos a temperatura ambiente;

2.Ap0s esse tempo, adicionar ao meio reacional, sob agitacao, 20 mL de acido acético 4 %.
Manter a agitacao até a separacao das fases.

3.Interromper a agitacao e transferir a mistura para um funil de separacao de 500 mL.

51

*Nota: experimento adaptado de Stadler et al, 2024.



X X X X

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Purificacdo do Biodiesel

1.0 volume de biodiesel (fase superior) deve ser medido em uma proveta de 250 mL e
entao retornado ao funil de separacao para os procedimentos de lavagem;

2.S5e o pH do biodiesel estiver maior que 7, lavar com 50 mL da solucao aquosa, de acido
cloridrico a 0,5% (v/v);

3.Em seguida, realizar lavagem com 50 mL de solucao saturada de cloreto de sédio e,
finalmente, com 50 mL de agua destilada. A auséncia do catalisador basico no biodiesel
pode ser confirmada através da medida do pH da ultima agua de lavagem (pH préximo a
7).;

4.Quando houver a formacao de emulsao, a mesma pode ser desfeita com auxilio de um
bastao de vidro, agitando-se lentamente a camada emulsificada;

5.Para remocao dos tracos de umidade, adicionar sulfato de sédio anidro ao biodieselee
filtrar

@

»
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X X X X

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Identificagdo do Biodiesel

1.Colocar chumacos de algodao embebidos com o biodiesel, em capsulas de porcelana ou
cadinhos;
2.Como fonte de calor para promocao da combustao, pode-se usar um palito de fésforo.
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X X X X

&

2gistros Praticos

Reacao Quimica

Calculo da relacao
estequiometrica

Identificacao do

reagente limitante

Identificacao do
reagente em excesso
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POS-LABORATORIO

.Apresente o mecanismo de reacdo de formacgdo do biodiesel.

2.Quais as limitagoes para producdo e utilizagcdo do biodiesel em larga escala?

3.Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME).

4.0 residuo gerado na reacdo poderia ser reaproveitado para outros fins?
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POS-LABORATORIO

4. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados
nesta aula

Reaproveitamento

Tratamento

Descarte

*Classificar como: R.O.H: Residuo Orgdanico Halogenado; R.O.N: Residuo Orgdnico
N&do Halogenado; R.LT: Residuo Inorgdnico Toxico; R..N: Residuo Inorgdnico Ndo

Toxico.




Referéncias Bibliogréficas
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ESTRELA VERDE DO
EXPERIMENTO

IPE = 30%



R

“"p -lllmm‘

Pre-laboratorio =

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos quimicos
usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

Codigo de Medidas de

Substanci
ubstantias perigo GHS protecao

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.



Pre-laboratorio

2. Quais sao as aplicacoes praticas do acetato de isopentila na industria?

3.Defina uma reacao de esterificacao de Fisher.

4. Explique como a formacao do produto é favorecida termodinamicamente.
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A Ouimica e os Flavorizantes

Os flavorizantes, também conhecidos como flavorizadores ou aromatizantes, sao
substancias naturais ou sintéticas usadas para conferir sabor e aroma a alimentos e
bebidas. Eles desempenham um papel essencial na industria alimenticia, permitindo que os
fabricantes melhorem ou criem novos sabores para produtos.

O acetato de isoamila é um éster, que possui um agradavel aroma de banana. Este
composto é amplamente utilizado na producao de aromatizantes, bem como em produtos
alimenticios e bebidas, sendo que sua estrutura quimica e suas propriedades funcionais
tém sido objeto de estudo em varias pesquisas.

O

P
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e Demonstrar uma esterificacao de Fisher a partir da obtencao do acetato de isoamila.



MATERIAIS
Baldo de 250 mlL;
Sistema de refluxo;
Funil de separagdo;
Pot(oel tornassol;

Erlenmeyer de 250 mL:

Papel filtro pregueado;

Sistema de filtragdo.

REAGENTES

Alcool isoamilico;
Acido acetico 9|olciol|;
Acido sulfirico;

Solugdo de carbonato de sdodio 10%.




Procedimento ~()) -

Experimental®
Sintese Purificacao

1.Em um baldo de 250 mL, colocar 5,4 mL de alcool 1. Transferir o liquido do balao para um funil
separador;

isoamilico, 3 mL de acido acético glacial e 3
. . 2.Adicionar 10 mL da solucao de carbonato de
gotas de acido sulfurico; o L
D e [ e o . ) sodio a10%, com agitacao;

L L E LA R DR UGS C ORER TG U U 3.Verificar o pH da fase aquosa (até pH alcalino

adaptar um condensador de refluxo; ) no papel de tornassol);

3. Mantel" SOb re'ﬂuxo durante 45 miHUtos. OO 4 Decantar' transferindo o) produto a um
e Erlenmeyer contendo 2 g de sulfato de sédio
anidro;

b.Feche o Erlenmeyer e agite periodicamente
durante 15 min;

6.Filtre em papel pregueado (seco).

65 *Nota: experimento adaptado de Oliveira et al, 2014.
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Pos-laboratorio -

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;
R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
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Pos-laboratorio_-

2. Quais os métodos de analise que podem ser utilizados para verificar a pureza e identificar o

acetato de isopentila como o produto final?

3. Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME).

4. Descreva o mecanismo da reacao.
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e T

SINTESE DO
SALICILATO DE METILA

Ve —
e




71

ESTRELA VERDE DO EXPERIMENTO

IPE = 35%
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1.Qual o reagente limitante e qual o reagente em excesso na reacao ser trabalhada
nesse experimento? Justifique a utilizacao de excesso do reagente.

2.Explique o que € uma reacao de esterificacao e como se ela difere de outras reacoes
de condensacdo. Quais sao os principais fatores que influenciaom a velocidade e o
rendimento de uma reacao de esterificacao?

3. Qual € a vantagem na utilizacao do agquecimento da reacado utilizando o forno de
micro-ondas?




4. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude
dos produtos quimicos usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

. Codigo de Medidas de Frase de perigo Renovabilidade e
Substancias , . de acordo com a N
perigo GHS protecao FDS Degradabilidade

3 *A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
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O SALICILATO DE METILA

O salicilato de metila € um composto organico que pertence a familia dos salicilatos, que sao ésteres
ou sais do acido salicilico. Ele € conhecido pelo seu odor caracteristico semelhante ao do 6leo de
gaultéria ou do 6leo de wintergreen, ou simplesmente Gelol®

A principal aplicacao do salicilato de metila esta relacionada ao seu
efeito analgésico e anti-inflamatoério. Quando aplicado na pele, ele é
absorvido e atua como um agente de resfriomento, fator que pode
agjudar a dliviar a sensacdo de dor e inflamacao em musculos,
articulacoes e tecidos moles.

A reacao de sintese do salicilato de metila se trata de
uma reacdo de esterificacao de Fisher, no qual a fonte

harefu! e de aquecimento, necessdria para que a reacdo ocorra,

é a radiacao por micro-ondas.

——

A fintergree i

Gaultheria
procumbens
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OBJETIVOS

« Demonstrar a reacao de esterificacao com a utilizacao do forno de micro-ondas como
fonte de aquecimento.




\W/
é.l.
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SINTESE

1. Em um baldo de fundo redondo de 25 mL, pesar 0,65g de acido salicilico;

2. Adicionar 3 mL de metanol;
3. Adicionar O,5 mL de acido sulfdrico;

4. Levar a reacdo ao micro-ondas por 55 segundos a 50W de poténcia, juntamente com um béquer contendo

250 mL de agua.

PURIFICACAO

1.Ao término da reacéo, diluir a mistura reacional com 1 mL de acetato de etila;

2.Transferir o conteudo da reacao para um funil de separacéo de 250 mL;
3.Lavar o baldo da reacdo com de acetato de etila, trés vezes de 5 mL;
4.Adicionar ao funil 30 mL de acetato de etila;

5.Lavar com 15 mL de agua destilada;

6.Lavar com solucéo saturada de NaHCOg3, quatro vezes de 15 mL;

/.Lavar com 15 mL de uma solugéao de NaCl;

8.Secar a fase organica com Na2SOg anidro;

O.Filtrar fase organica em baldo de fundo redondo de 100 mL previamente pesado;

10.Concentrar o éster obtido utilizando o rotaevaporador.

Ol E
|

L =

*Nota: experimento adaptado de Pavia, et al, 20009.



REGISTROS PRATICOS
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l.Calcular o rendimento, o fator E e eficiencia de massa (ME).

2.Descreva o mecanismo da reacao.

3.Qual € o método convencional de aguecimento para a obtencao de
ésteres?

4.Quais metodos podem ser realizados para caracterizacao do
produto?
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5. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados
nesta aula

Reaproveitamento

Tratamento

Descarte

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;

R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
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Avadliacao da verdura quimica de protocolos de sintese do salicilato de metila. 28% edicao da
Reunido da Sociedade Brasileira de Quimica - Regional Sul (SBQ-Sul), 2022.






83

ESTRELA VERDE DO EXPERIMENTO

——

P

IPE = 40%



PRE-LABORATORIO

1.Quais sao as aplicacoes do salicilato de etila?

2.Quais principios da QV sao melhorados quando a sintese do salicilato de etila é
comparada com a sintese do salicilato de metila?

84



PRE-LABORATORIO

5. Consultando a FDS, identifigue os perigos fisicos, quimicos e de saude dos
produtos quimicos usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

. Cadigo de Medidas de Frase de perigo Renovabilidade e
Substancias , ,, de acordo com a -
perigo GHS protecao FDS Degradabilidade

85 *A tabela GHS se encontra ao final da apostila.



O SALICILATO DE ETILA

O salicilato de etila € um éster formado pela

condensacao de acido salicilico e etanol,

geralmente encontrado na forma de um liquido

iIncolor a amarelado, com um odor doce e O
agradavel que lembra o cheiro de wintergreen.

Historicamente, o salicilato de etila foi utilizado /\
na medicina como um analgésico e antipirético, O
semelhante ao acido salicilico. No entanto, seu

uso medicinal foi substituido por outras

substancias devido a preocupacdoes com OH
toxicidade e seguranca.

A sintese do salicilato de etila também se trata

de uma reacao de esterificacao de Fisher.

86



OBIJETIVOS

e Demonstrar a reacao de esterificacao com a utilizacao do forno de micro-
ondas como fonte de aguecimento.
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MATERIAIS

Balao de fundo redondo de 25 mL;
Micro-ondas;

Béquer 250 mL;

Funil de separacao de 125 mL;
Erlenmeyers de 125 mL;

Papel filtro;

Funil para filtracao simples;

Balao de 100 mL previamente pesado;
Rotaevaporador.

REAGENTES

Acido salicilico:

Etanol;

Acido sulfurico:

Agua destilada:;

Acetato de etila;

Solucao 5% de NaHCOg;

Solucao saturada de NaCl;
Sulfato de sddio anidro (Na2S04).
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL*

SINTESE

1.Em um balao de fundo redondo de 25 mL, pesar 0,65g de acido salicilico;

2.Adicionar 2 mL de etanol;

3.Adicionar 0,5 mL de acido sulfurico;

4.Levar a reacao ao micro-ondas por 45 segundos a 70W de poténcia, juntamente com um béquer
contendo 250 mL de agua.

PURIFICACAO

1.Ao término da reacao, diluir a mistura reacional com 1 mL de acetato de etila; 0
2.Transferir o conteudo da reacao para um funil de separacao de 125 mL; N\

3.
4.
5.

6.

/.Secar a fase organica com Na>SQO,4 anidro;

_avar o balao da reacao com acetato de etila, trés vezes de 5 mL; ‘\\ L~
_Lavar com 7/ mL de agua destilada; /
_avar com uma solucao de NaHCO3 5%, trés vezes de 5 mL; N

_avar com 5 mL de uma solucao saturada de NaCl,; AN

8.Filtrar fase organica em balao de fundo de redondo de 100 mL previamente pesado;
O.Concentrar no rotaevaporador o éster sintetizado.

*Nota: experimento adaptado de Pavia, et al, 2009.






POS-LABORATORIO

1.Qual estratégia foi adotada a fim de melhorar o gasto energético do processo de obtencao
do salicilato de etila em relacao ao método convencional de aguecimento?

2.Quais métodos podem ser realizados para caracterizacao do produto?

3.Descreva o mecanismo da reacao.

4 .Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME).
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POS-LABORATORIO

4. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;
R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
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ESTRELA VERDE DO EXPERIMENTO

IPE = 50%
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PRE-LABORATORIO

1. Consultando a FDS,

salde dos produtos quimicos usados durante a pratica,

identifique os perigos fisicos, quimicos e de

de acordo com a

GHS.
. Codigo de Medidas de Frase de perigo Renovabilidade e
Substancias , ,, de acordo com a -
perigo GHS protecao EDS Degradabilidade

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
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PRE-LABORATORIO

2. Qual a fungao das pérolas de aquecimento durante uma destilagdo?

3. Faga um breve resumo sobre o método de caracterizac¢ao de hidrocarbonetos insaturados

de Bayer.

4. Como pode ser identificada a fase organica e a fase aquosa durante o experimento?
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O CICLOHEXENO

O ciclohexeno é um hidrocarboneto com férmula molecular C.H,,. E um liquido
incolor e inflamavel, com odor caracteristico.

O ciclohexeno pode ser sintetizado por meio de diferentes métodos, como a
desidratagcao do ciclohexanol ou a desidrogenagcao do ciclohexano. Ele é
amplamente utilizado na industria quimica, principalmente na producao de
plasticos, resinas, solventes e produtos farmacéuticos. Além disso, o
ciclohexeno também é utilizado como intermediario na sintese de diversos

compostos organicos. Na natureza, é geralmente encontrado no alcatrao de

carvao.

R

~_"
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OBJETIVOS

« Sintetizar o composto

desidratacao de um alcool;

ciclohexeno

a

partir

da

reagao

de



MATERIAIS E REAGENTES
(1) MATERIAIS

« Pérolas de aquecimento;

Béquer de 100 mL;

Capela;

Aparelhagem para destilacg¢ao simples;
Banho de gelo;

Funil de separacgao;

Tubo de ensaio.

(2) REAGENTES

e Ciclohexanol;

Acido fosférico 85%;

Solug¢dao saturada de cloreto de sédio;
Solucao de carbonato de sdédio 10%;
Sulfato de sédio anidro;

Permanganato de potassio 2%;

Agua destilada;

Etanol.




PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL?*
01 SINTESE

1.Em um baldo de 100 mL colocar 11,5 mL de ciclohexanol, 5 mL de &acido fosfdérico 85% e

algumas pérolas de aquecimento;

2.Agitar bem o baldo e segulr para a etapa de destilacgdo.

02 PURIFICACAO

(Montar o sistema na capela e nao deixar a temperatura exceder os 100°C)
1.Acoplar o baldo de 100 mL em uma aparelhagem para destilacdo simples;

2.Deixar o frasco coletor em banho de gelo;

3.Aquecer o baladao contendo o produto sintetizado até que sobre uma pequena quantidade

de residuo no fundo do recipiente;

4,Ao produto coletado adicionar 2 mL de solugdo aquosa saturada de cloreto de sdédio e

1 mL de solugdo aquosa de carbonato de sbédio a 10%;

5.Seguir para a etapa de separagao. 7

| | f
*Nota: experimento adaptado de Rodrigues, Franco Junior, 2023.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
(03 SEPARAGAO

1.Transferir a solugdo bifasica para um funil de separacgdo;

2.Separar a fase organica da fase aquosa;

3.Adicionar sulfato de sédio anidro a fase orgénica e filtrar;

4.Partir para a etapa de caracterizacgao.

4 CARACTERIZAGCAO

A caracterizagao se darad pelo Teste de Bayer para hidrocarbonetos insaturados da
seguinte forma:

1.Em um tubo de ensaio, adicionar 2 mL de &gua destilada ou etanol;

2.Adicionar cerca de 0,2 mL do produto sintetizado. Adicionar, gota a gota, uma solugao

de KMnO, a 2%;

3.Verificar se a cor ird se alterar dentro de 30 a 60 segundos. Caso a cor nao se
altere, deixar em repouso por 5 minutos, agitando de vez em quando. Caso haja mudanca

de cor, comprova-se a formagdao do ciclohexanol.




.EGISTROS PRATICOS
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POS-LABORATORIO

1.No processo de destilagao, pode-se observar uma pequena quantia de precipitado no

fundo do balao de 100 mL. Do que é& composto este precipitado?

2.Por que o frasco coletor foi submerso em banho de gelo?

3.Q0ual a reagao que ocorre neste experimento? Escreva o mecanismo desta reagao.

4.0ual a fungdo do acido fosforico durante este procedimento?

5.Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME).
104



POS-LABORATORIO

5.Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;
R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
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¥ "PRE-LABORATORIO

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos quimicos usados
durante a pratica, de acordo com a GHS.

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

Codigo de Medidas de

Substanci
ubstancias perigo GHS protecao

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
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Ny :
PRE-LABORATORIO

2. Por que motivo é indispensavel o uso da capela ao decorrer do experimento?

3. Explique como o ponto de ebulicdo pode ser utilizado para a caracterizacao da sintese
em questao.

7.? Y

3
®

I3

-

\
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Ny

0 Cloreto de t-Butila

O cloreto de t—-butila € um composto volatil formado devido a uma reacao de
substituicao nucleofilica. As reacoes de substituicao sao extremamente
importantes no desenvolvimento de muitos compostos dentro da Quimica
Organica. O cloreto de t-butila € um composto que apresenta um baixo

ponto de ebulicao.

Além de tudo, por ser um haleto de alquila, apresenta certa sensibilidade a
agua, podendo ser hidrolisado, gerando o alcool t-butilico. Ele pode ser
usado em reacoes de alquilacao como agente clorante, alem de poder
participar na sintese de outros reagentes intermediarios. Além disso,
apresenta usos também para a producao de aditivos para gasolina, como

por exemplo o metil terc-butilico éter (MT"
aumentar a octanagem da gasolina.

3.

i), que pode ser usado para



+¥ OBJETIVOS

e Sintetizar o composto Cloreto de t-Butila;

e Jlustrar uma reacao de substituicao nucleofilica;

e Compreender o mecanismo da reacao quimica envolvida.
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— MATERIAIS E REAGENTES

MATERIALS REAGENTES

Erlenmeyer 2§O ML; e Alcool f—buﬁliCO;
Tubo de ensaio; ® Acido cloridrico;

Pipeta de Pasteur; ~ |
Banho Maria: * Solucdo de bicarbonato

Funil de separag'éo; de sédio 5%; :
Bquer 250 mL; ¢ Sulfato de sédio anidro;

termometro: e Solugdo de nitrato de
prata 0,1 mol.L".




PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
© SiNTESE

1. Misturar 15 mL de alcool t-butilico e 35 mL de HCl concentrado em um erlenmeyer de 250 mlL;

2.Agitar a mistura durante 5 minutos;

3.Transferir o contetdo para um funil de separacdo, e agitar suavemente. Aliviar a pressao e
deixar a solucdao em repouso;

4.Retirar a fase aquosa em um béquer;

5.Lavar a fase organica com 2 ou 3 porcoes de 25 mL de bicarbonato de sédio a 5%;

6.Recolher a fase organica em um béquer e adicionar sulfato de sédio anidro;
/.Filtrar a solucao para a obtencao do cloreto de t-butila.

114 *Nota: experimento adaptado de Solomons, Fryhle, Snyder , 2018.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
© CARACTERIZACAQ POR NITRATO DE PRATA

1. Adicionar 1 mL do composto sintetizado em um tubo de ensaio;
2.Adicionar 2 gotas de uma solucao de nitrato de prata 0,1 mol.L™:
5.Caso nao se forme um precipitado branco, levar para leve aquecimento em banho maria.

© CARACTERIZACAQ PORPONTO DE ERULICAQ

1. Adicionar uma aliquota da substancia sintetizada em um tubo de ensaio;
2.Levar em banho maria sob aquecimento lento;

3.Acoplar um termometro sem deixar que ele encoste no vidro do tubo de ensaio;
4. Aferir a temperatura no termometro até que a substancia entre em ebulicao.
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PGS-LABORATGRIO

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;
L.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.




PGS-LAPORATGRIO

2.Classifique a reacao como SN1 ou SN2. Justifique sua resposta.

3.Represente o mecanismo da reacao.
4. Por que se faz necessario o uso de excesso de HC|?

5.Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME)

~V R
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IPE = 50%
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Pre-laboratorio

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos

quimicos usados durante a pratica, de acordo com a GHS.

Codigo de

Substancias perigo GHS

Medidas de
protecao

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

*A tabela GHS se encontra ao ftinal
122

| da apostila.



Pre-laboratorio

2. Qual a aplicagdo da acetanilida’

3. Como a auséncia de solvente pode intluenciar o rendimento e a pureza do
produto final?

4. Pesquise o ponto de fusdo para a acetanilida.

123
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A Acetanilida

A acetanilida, também conhecida como N-fenilacetamida, pertence o

V 4

classe das amidas e ¢é derivada da anilina, possuindo térmula

molecular CgHoNO. Este composto foi um dos primeiros analgésicos

a serem introduzidos, na Alemanha e na Franca, no ano de 1884.
Naquela ocasido, o nome dado a ela foi de antitebrina, sendo
utilizada com a finalidade de substituir a morfina. Atualmente, o

mesma ndo € mais utilizada como analgésico, uma vez que é tdéxica e

ocasiona sérios problemas no sistema de transporte de oxigénio, |

sendo substituida por analgésicos salicilatos, como a aspirina.

f
OH +H O /
O\ e /f

* cHy AT (R C

+H
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OBJETIVOS

e Praticar reacgdes e técnicas bdsicas da sintese orgdnica, como
reacdo de acetilagdo, recristalizagdo e puriticagdo;

e Melhorar as habilidades em laboratério com controle de
temperatura e manipulacdo de reagentes perigosos, como anilina
e anidrido acético;

e Compreender o mecanismo de rea¢do da sintese da acetanilida,
com rea¢do de acetilagdo, caracterizado por uma substituicdo

nucleofilica.

f
OH +H O /
Q=T :

V74
o, (WG
'\'CH‘CMLC L N

"
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Materiais e Reagentes . e
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Procedimento Experimental*

SINTESE

.Em um Erlenmeyer de 250 mL, adicionar 4 mL de
anilina;

2.Introduzir um termémetro (faixa 10-150°C) de forma
que o bulbo toque no fundo e segurar o frasco pelo
gargalo, mantendo-o inclinado em 30 graus durante
todo o tempo e com o gargalo apontado para o lado
oposto ao operador;

3.Medir a temperatura do liquido e adicionar 5 mL de
anidrido acético;

4.Agitar suavemente a mistura, movimentando o
Erlenmeyer como um péndulo, mantendo o bulbo do
termometro submerso no meio reacional;

5.Anotar a temperatura maxima atingida;

6.Resfriar a mistura até temperatura ambiente e em

seguida em banho de gelo.

RECRISTALIZACAO

l.Recristalizar o produto obtido com

20 mL de agua destilada.

“

*Nota: experimento adaptado de Cunha, et al, 2015.

—




Registros Praticos
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Pos-laboratorio

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados ,
Reaproveitamento Tratamento Descarte
nesta aula

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao Halogenado;

R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
130



Pos-laboratorio

2.Calcular o rendimento, o tator E e eticiéncia de massa (ME).

3.Como os resultados experimentais da sintese da acetanilida sem
solvente se comparam com as expectativas tedricas, considerando
rendimento e pureza”

4.Quais foram os desafios enfrentados durante a sintese, e como
poderiam ser abordados ou melhorados em experimentos futuros?

V4

5.Por que a sintese da acetanilida sem solvente é considerada mais
verde em relagdo a sintese convencional?

A

131 = gl
Tn*///X\/////% (
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=/
PRE-LABORATORIO X

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos quimicos usados
durante a pratica, de acordo com a GHS.

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

Codigo de Medidas de

Substanci
ubstancias perigo GHS protecao

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
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PRE-LABORATORIO

2.Escreva a reacao da sintese da p-nitroacetanilida.

3.Classifique este tipo de reacao.

4. |dentifique o nucledfilo e o eletrodfilo da reacao.

5. Explique por que essa reacao gera uma mistura de isomeros.
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P-NITROACETANILIDA -

Os hidrocarbonetos aromaticos sao identificados como arenos, e as reacoes mais caracteristicas que
esses compostos podem experimentar sdao reconhecidas como reacdes de substituicao eletrofilica
aromaticas. Tais reacoes, possibilitam a incorporacao de diversos grupos funcionais no anel aromatico, e
por essa razao, sao valiosas na sintese de muitos compostos essenciais em nossa vida cotidiana, tais como
farmacos, defensivos agricolas, corantes téxteis e aditivos alimentares. As reacoes deste tipo mais
conhecidas sdo as de halogenacao, sulfonacao, alquilacdo de Friedel-Crafts, acilacdo de Friedel-Crafts e a
nitracao. Para a producao da p-nitroacetanilida, ocorre a reacao de nitracao.

Formula molecular da p-nitroacetanilida.



OBJETIVOS =

e Realizar a nitracao da acetanilida com demonstrando o efeito do substituinte numa
reacao de substuicao eletrofilica aromatica.
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MATERIALS E REAGENTES ==
MATERIAIS e Erlenmeyer de 125 mL;

e Banho de gelo;

e Termometro;

e Béequer de 100 mL;

e Sistema para filtracao a vacuo.

e Acetanilida;

e Acido acético glacial;

e Acido sulfurico concentrado:
e Acido nitrico;

e« Agua gelada;




Procedimento Experimem‘al*

I.Em um erlenmeyer de 125 mlL, adicione 2,5 g de acetanilida e 5
mlL de acido acético glacial. Em seguida, adicione, sob agitacao
constante, 5 mL de acido sulfurico concentrado;

2.Cologue o erlenmeyer em banho de gelo, mantendo a temperatura
abaixo de 10°C;

3.A seguir, adicione 1,5 mL de uma mistura contendo 1 mL de acido
nitrico e 0,5 mL de acido sulfurico concentrado;

4.Agite a mistura durante 15 minutos. Em seguida, despeje—-a em
um béquer de 100 mL contendo 25 mL de a4gua gelada. Deixe em @ —|[—
repouso por 10 minutos para que ocorra a precipitacao do produto;

5.Filtre a vacuo o precipitado formado. Lave varias vezes o0S
cristais com agua gelada e deixe secar até a préoxima aula;

6.Calcular o rendimento, o fator E e eficiéncia de massa (ME).

N *Nota: experimento adaptado de Engel, et al, 2016.



' REGISTROS PRATICOS




POS-LABORATORIO

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados
nesta aula

Reaproveitamento

Tratamento

Descarte

*Classificar como: R.O.H: Residuo Organico Halogenado; R.O.N: Residuo Organico Nao
Halogenado; R.I.T: Residuo Inorganico Toxico; R.I.N: Residuo Inorganico Nao Toxico.
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POS-LABORATORIO

2. Qual foi o rendimento da sintese realizada?

3. Explique o0 motivo de nao ser formada a m-nitroacetanilida.

4. Existe alguma forma de se separar os isomeros formados nesta reacao?
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POS-LABORATORIO el

5. Dé 0 mecanismo da reacao.

6. Por que é necessario o controle da temperatura durante a adicao da mistura de acido nitrico e
acido sulfurico?
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PRE-LARORATORIO

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos quimicos usados
durante a pratica, de acordo com a GHS.

Frase de perigo

de acordo com a
FDS

Renovabilidade e
Degradabilidade

Codigo de Medidas de

Substanci
uostancias perigo GHS protecao

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
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PRE-LARORATORIO

2. Agua sanitaria é uma mistura contendo cloro gasoso, hidroxido de sédio, hipoclorito de sodio, cloreto
de sodio e agua. A adicao de acido acético a mistura promove a formacao de acido hipocloroso e acetato
de sadio.

3.Qual é a espécie oxidante nesta reacao? Escreva a reacao abaixo.

4. Qual o meio industrial de obtencao do cicloexanol?

5. Em que tipo de industria o cicloexanol e a cicloexanona sao utilizados como material
intermediario?
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A CICLOHEXANONA

M

A Ciclohexanona (também conhecido como oxociclohexano, cetona pimélica,
cetohexametileno, ciclohexilcetona ou cetociclohexano) é uma molécula ciclica de seis
carbonos com um grupo funcional cetona. Este composto é incolor ou levemente amarelado,
e apresenta cheiro caracteristico de menta.

O A ciclohexanona é obtida por meio de um processo quimico conhecido
como oxidacao do cicloexanol. Ele é submetido a uma reacao com um
agente oxidante, como o dcido nitrico ou o permanganato de
potassio, em presenca de um catalisador, como o acido sulfurico.

Durante a reacdo, ocorre a oxidacdo do grupo hidroxila (-OH) do
ciclohexanol, resultando na formacdo da ciclohexanona e agua como
subproduto.
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ORJETIVOS

» Realizar a oxidacao do cicloexanol utilizando hipoclorito de sédio em meio acido, com o
objetivo de sintetizar ciclohexanona;
e Isolar e purificar a ciclohexanona apés a reacao, utilizando técnicas de <ns1:XMLFault xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat"><ns1:faultstring xmlns:ns1="http://cxf.apache.org/bindings/xformat">java.lang.OutOfMemoryError: Java heap space</ns1:faultstring></ns1:XMLFault>