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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.
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0S PRINCIPIOS DA QUIMICA VERDE

= w=r

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




ANALISE DA VERDURA DE UM EXPERIMENTO: 0 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, métrica essa
que visa avaliar a verdura do experimento. A métrica consiste na avaliacao da verdura da reacao, ou seja,
avaliar se a reacao 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 avaliacdo faz uso de critérios previamente estabelecidos como risco
a saude e ao meio ambiente.

Inicia-se um estudo sobre o roteiro do experimento verificando-se todas as substancias envolvidas;
matéria-prima, produtos, subprodutos e substancias auxiliares. Na sequéncia, sao avaliados os riscos para a
saude humana, ambiente e de possiveis acidentes quimicos. Sao recolhidos os simbolos de perigo de cada
substancia, bem como informacoes para identificar se as mesmas sdo renovaveis e se decompdem em

produtos de degradacao indcuos. Apos a andlise dos parametros estabelecidos, um grafico é gerado: a Estrela
Verde.



ANALISE DA VERDURA DE UM EXPERIMENTO: 0 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, catélise, 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
proporcionalmente ao atingido a cada principio aplicado (Figura 1). Portanto, quanto maior a drea, mais
verde é a reacao. Vale lembrar que a estrela verde pode ser realizada antes do experimento ser executado.




Figura 1. Possibilidades de preenchimento
da estrela.
a: estrela que nao apresenta verdura;
b e c: estrelas parcialmente preenchidas;
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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Saleco em todas as préhcaS

realizadas!




I}\BDRATOR_IO

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¢coes de armazenamento dos
produtos.

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

frrwEe) (| SEGURANGA Noj 4 @5

Talvez vocé ja tenha visto algo assim em algum lugar:

SEEE &

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

12



~ EXTRAGAOE
CARACTERIZAGCAO
'Do_PARACETAMOL
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ESTREIA VERDE DO EXPERIMENTO

INDICE DE PREENCHIMENTO DA ESTRELA (IPE)

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

Codigo de Medidas de | Frase de perigo de Renovabilidade e

Substancias perigo GHS protecao acordo com a FDS Degradabilidade

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
15



PRE-|ABORATORIO

2. Pesquise e descreva o que representa cada pictograma presente no documento Ficha de
Dados de Seguranca (FDS).

3. Pesquise e descreva o que é a técnica de extracao simples.

4. Pesquise sobre as propriedades quimicas do paracetamol e indique:

a) Sua formula molecular e estrutural;
b) Qual a faixa de solubilidade do paracetamol e quais sio os solventes mais adequados
para sua solubilizacao;

¢) Temperatura de fusio do paracetamol

d) Por qual motivo o paracetamol nio é tio solivel em agua fria;

e) Quais as relacdes entre as interacdes intermoleculares e a solubilidade do paracetamol.
16
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HISTORIRA DO PARACETAMOL

As primeiras observagb'es sobre as propriedades do paracetamol foram realizadas ha mais de 180 anos,
er um periodo em que varias drogas estavam sendo testadas para o tratamento de febre e infec¢ges.
Mwitos principios ativos de medicamentos utilizados até ho jé eram extraidos de plantas. Como exemplo,
das folhas da chinchona eram extraidas as quininas, € dos salgueiros €ra extraido o acido salicilico.
Devido 2 3rande demanda de remédios, os recursos naturdis estavam ficando escassos, fator que
impulsionov 2 experlmenfagao de farmacos sintéticos.

Assim, em 1886-1887, @ acetanilida e a fenacetina foram introduzidas ao mercado, por serem Muito
Mais potentes qué as quininds. EM 1893, o paracetamol foi sintétizado, possvindo expressivas
propriedades am‘lplrehcas e analgesucas

Contudo, em 1948, os cientistas Brodie e Axelrod constataram que o paracetamol era analogo )
fenacetina e a acetanilida. Aquele trabalho permitiv concluir que tanto a acetanilida quanto 2
fenacetind sao convertidas ao paracetamol no organlsmo'

/

L \ 7 0 QUE SAO PROPRIEDADES ANTIPIRETICAS?
P &

PROPRIEDADES QUE AGEM CONTRA A FEBRE!
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Exnw;no DO PARACETAMDL

& OBIJETIVOS

* Realizar a extragdo do paracetamol de uvm comprimido
comercial.



EXTRAGAO DO PARACETAMOL

& MATERIAIS E REAGENTES
 MATERIAIS REAGENTES

e Comprimidos de paracetamol; e Etanol Absoluto (C,HO);
e Cadinho de porcelang; e Cloreto férrico (FeCls);

e Erlenmeyer de 100 mL; e Clicerina.

e Bequer;

e Capela;

e Tubo capilar;

e TermOmetro;

e Tubo de Thiele; | * 4

e Vidro de reldgio;
e Anel de borracha;
e Bico de Bunsen.

|lll|Illllllllllllllllll]llllllllIIIIIIIIIIII
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EXTRACRO DO PRRACETAMOL

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL"

Extracao:.

1. Pesar 0,5 g de amostra de paracetamol;

2. Pulverizar a amostra em um cadinho de porcelana;:

3. Dissolver a amostra em 10 mL de etanol absoluto em um erlenmeyer de

- 100 mL, agitando por 5 minutos;

4. Filtrar a amostra;

5. Deixar o filtrado na capela, em temperatura ambiente, por uma
semana;

6. Determinar o rendimento percentual da extracao.

*Nota: experimento adaptado de Bolzan, Gomes, Sandri, 2020.



21

EXTRACKO DO PARACETAMOL

LPROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Identifi 1oagao

* Por cloreto de ferro (III)

1. Em uma solucéo a 1% (p/V) da amostra extraida de paracetamol, adicionar
uma gota de cloreto férrico 1%;

2. Caso haja uma mudanca da solucao para coloracao violeta, confirma-se a

presenca de paracetamol.
\\




EXTRACRO DO PRRACETAMOL

PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

Identificacao:

e Por determinacédo do ponto de fuséao

1.Monte uma aparelhagem para a determinacao do ponto de fusao com tubo de
Thiele e termometro;

2 Triture uma pequena quantidade da substancia cujo ponto de fusao sera
~determinado e cologue-a num vidro relégio; transfira uma pequena
quantidade do composto triturado para um tubo capilar; empacote o sbélido no
tubo capilar até haver cerca de 5 mm do s6lido no fundo do capilar; una o
tubo capilar a um termometro com o auxilio de um anel de borracha e leve o
conjunto (termometro + tubo capllar contendo a substancia) ao banho de
glicerina;

3.Aqueca o tubo de Thiele com o Bico de Bunsen;

4.0bserve e anote a faixa de temperatura do pmmelro indicio de llquldo até a
fusao completa.

22 5.Realizar o procedimento tres vezes.




REGISTROS PRATICOS

l.Descricao dos experimentos:

Tempo de aquecimento

Temperatura de aquecimento

Extracao

Massa final de paracetamol

23
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REGISTROS PRATICOS

l.Descricao dos experimentos:

Extracao

Calculo do rendimento




REGISTROS PRATICOS

2. Descricao dos experimentos:

Identificacdao por ponto de fusao

Temperatura de fusao inicial

Temperatura de fusao final

I)

[)

11)

1)

[11)

[11)

25



REGISTROS PRATICOS

3. Descricao dos experimentos:

Identificacao por adicao de cloreto de ferro (III)

Mudanca de coloracao

Positivo ( )

Negativo ( )

26
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POS-LABORATORIO

1. O experimento foi realizado com etanol absoluto. Caso no lugar do etanol fosse
utilizada a acetona, quais seriam as diferencas em relacdo as questdes de
seguranca e a renovabilidade da procedimento?

2. De quais maneiras o uso em excesso de reagentes podem causar impactos
ambientais?

3. Qual a reacdao envolvida no teste referente a adicao de cloreto de ferro (III)?

4. Qual a relacao entre o ponto de fusao do produto obtido e seu grau de pureza?
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POS-LABORATORIO

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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" ESTREIR VERDE DO EXPERIMENTO

IPE = 25%

31



PRE-|ABORATORIO

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

Codigo de Medidas de | Frase de perigo de Renovabilidade e

Substanci
ubstancias perigo GHS protecio acordo com a FDS Degradabilidade

*A tabela GHS se encontra ao final da apostila.
32
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PRE-IABORATORIO

2. Quais sdo os principais componentes presentes no cha preto?




As origens do chd e do café, como bebudas sdo extremamente antigas, tendo uma das
svds primeiras datagdes de uso em 900 a.C, proveniente de um livro medico arabe.

O ingrediente ativo que torna o café e o cha tao valiosos para os seres humanos € 2
cafeina, que se encontra presente também nas nozes de kola, folhas de mate, quarana e
no cacdv.

A cafeina € um alcaloide do grupo das xantinas, que foi isolado pela primeira vez em
1821, pelo quimico francés Pierre Jean Robiquet.

As xantinds s2o conhecidos estimulantes que atvam sobre o sistema nervoso central -e
também sobre os mosculos do escluelefo Esse estimulo faz com queé o corpo tenha um
aumento de agilidade, além de inibi¢do do sono e aumento na capacidade de pensar.

O /CH3
H3C\

N
N
CH3
estruturd molecular da cafeina 34
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ISOLAMENTO DA CAFEINA DO CHA

O problema principal no isolamento é que nao existe sé cafeina nas folhas de cha.
Ela € acompanhada por outras substancias naturais, das quais deve ser separada.
O componente principal de folhas de cha é a celulose, que é o material estrutural
principal de todas as células das plantas. A celulose ¢ um polimero da glicose.
Considerando-se que a celulose é insoluvel em agua, ela nao apresenta nenhum
problema no procedimento de isolamento da cafeina.

Os taninos também sao soluveis em agua quente e sao também extraidos das
folhas no preparo do cha. Taninos sao compostos fendlicos amplamente
utilizados no tratamento de couro. Eles também sao usados para precipitar
alcaloides e proteinas de solugcdoes aquosas. Os taninos normalmente sao
divididos em duas classes: os que podem ser hidrolisados (reagem com a agua) e
0S que nao reagem com a agua. Os taninos do primeiro tipo, que geralmente sao
encontrados nos cha, fornecem glicose e acido galico quando hidrolisados. Os
taninos nao hidrolisaveis, encontrados no cha, sao polimeros de condensacao da
catequina.



Quando taninos sao extraidos em agua quente, alguns destes compostos sao
parcialmente hidrolisados para formar acido galico livre. Os taninos, por causa dos
grupos fendlicos, do acido galico, e dos grupos carboxil, sao considerados acidos. Se
o carbonato de sédio, uma base, é adicionado & dgua do cha, estes acidos sdo
convertidos em sais de sédio que sao altamente solliveis em agua. Embora a cafeina
seja soluvel em agua, ela é muito mais soluvel no solvente organico cloreto de
metileno (diclorometano). Pode-se entao, extrair a cafeina da solucao de cha com
cloreto de metileno, mas os sais de sédio do acido galico e os taninos permanecerao
na fase aquosa. A cor marrom do cha é devido aos flavonoides, clorofilas e seus
respectivos produtos de oxidacao. Embora as clorofilas sejam soluveis em cloreto de
metileno, as demais substancias nao o sao. Assim, a extracao da solucao basica, com
cloreto de metileno, retira do cha a cafeina quase pura. O cloreto de metileno é
removido facilmente por evaporacao (pe 40°C) deixando a cafeina bruta. A cafeina

entao pode ser purificada por diversos metodos. OH
H O O
CHZOII} - i
RO = _
OR OH OH
H OR OH OH

36 Glcose R=H Um grupo digaloil Catequina
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OBJETIVOS

e Realizar a técnica de extragdo da cafeina presente no chd preto utilizando
solventes orgdnicos.



MT-\TF_R”-US
(? e Cha preto;

38

MKTFJ’UNS E REKGF_NTF_S

* Béquer de 50 mL;
~® lidro de relégio;

* Banho de gelo;

® Funil simples.

REAGENTES
(? * AQua destilada;

* Carbonato de sédio Na,COs;
® Diclorometano CHyCL,.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

I

~

Colocar 30 mL de dgua em um béquer de 50 ml;
Cobrir com vidro de relégio e aquecer a agua até
quase ferver;

.Colocar uma porgdo de chd preto previamente

pesado na dgua quente, e ferver por 15 minutos. Se
nhecessdrio, acrescentar dgua, no mesmo volume
evaporado;

.Cinco minutos depois, resfriar a solugdo em banho

de gelo;

.Proceder a técnica de extragcdo em funil de

separagcdo com 3 porgdes de CH,Cl,;

.Recolher a fase orgdnica em béquer, previamente

tarado;

.Remover o solvente no rotaevaporador;
'Pesar. o material ‘seco e realizar. o ‘cealeculo’ da

rendimento.

L

\_/

a

)

*Nota: experimento adaptado de Vogel, 1981.
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REGISTROS PRATICOS



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 ((‘////7, .

2.Resuma a técnica de extracao da cafeina. //// / (I

-
/
/

3.Porque somente a cafeina migra para a fase organica no processo
de extracao?

4.Quais foram as técnicas empregadas neste processamento?
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POS-LABORATORIO

5. Qual o rendimento obtido de cafeina pura?

0. Qual a tinalidade do uso do carbonato de s6dio?




42
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' JESTREIR VERDE DO EXPERIMENTO

IPE = 50%
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PRE-IABORATORIO

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saiude 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.




PRE-IABORATORIO

2. Em algumas propostas encontradas na literatura, faz-se o uso de diclorometano
em vez de acetato de etila como solvente extrator. Quais as vantagens do acetato

de etila em relagdo ao diclorometano quanto a quimica verde?

3. Para que é utilizada a filtrag¢do a vacuo?

48



49

V 4

O método de extragdo dcido-base é um procedimento de extragdo
liquido-liquido, fundamentado na puriticagdo de substdncias dcidas
e bdsicas através da diferenca de solubilidade em um determinado
solvente, de espécies quimicas que formam um par dcido-base
conjugado.

A maioria dos fdrmacos apresenta caracteristicas dcidas ou bdsicas
fracas. Portanto, ao se controlar o pH do meio pela adi¢gdo de acidos
ou bases, estas substéncias podem reagir se transformando em sais.
Ao ser transtormada em sal, esta passa a ser soluvel na tfase aquosa.

V 4

Assim, é teita a separagdo desta substdncia das outras que sdo

solUveis na tase orgdnica.
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OBJETIVOS

e Aplicar conceitos sobre acidos e bases para a separacdo de compostos

organicos.



MATERIAIS E REAGENTES
MATERIAIS REAGENTES

e Béquer de 100 ml; e Acido acetilsalicilico (AAS);
e Sacarose;

e Acetanilida;

e Acetato de etila;

e Bastdo de vidro;
e Funil de Buchner;
e Kitassato;

e Papel de filtro; * NaOH Imol.L";

e Placa de Petri; * HCl 6mol.L; e .

e Funil de separacdo; e Sulfato de sdédio anidro.
e Rotaevaporador.

X

o ¥V
o
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D220
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E3PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL*
PARTE |

1.Misturar 1 g de cada um dos
compostos em um béquer de 100 mL:
dcido acetilsalicilico, acetanilida e
sacarose;

2.Adicionar 50 mL de acetato de etila
e seguir o procedimento de
separac¢ao.

*Nota: experimento adaptado de Vogel, 1981.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
PARTE I

1.Apds adicionar o solvente e agitar a mistura, filtrar a vdcuo para separar o primeiro
componente;

2.Coletar este composto e colocar em uma placa de Petri. Deixar secar no interior da
capela;

3.Transterir o tiltrado para um funil de separagdo de 100 mlL;

4.Adicionar trés porgdes de NaOH Imol.L" de 5 mL a fase orgéanica, recolhendo a fase

aquosa a cada adi¢do;

.Adicionar uma solucdo de HCIl é6mol.L"' & fase aquosa até que se atinja o pH 2 (serd

observada a formag¢do de um precipitado);

.Filtrar a vdcuo a solu¢gdo de tforma a separar o precipitado;

.Recolher o precipitado (segundo produto) em uma placa de Petri e rotular;

.Tratar a fase orgdnica com sultato de sédio anidro e filtrar;

.Rotaevaporar a tase orgdnica para se obter o terceiro produto;

10. Apds secar, pesar os compostos obtidos e veriticar o rendimento.

O

NO OO NN O
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Indique as substancias isoladas durante o experimento

Substancia 1

Substancia 2

Substancia 3
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POS-LABORATORIO

1.LEm quais etapas ocorrem reagdes quimicas? Quais sdo essas reagdes?

2.Expliqgue como é possivel saber qual é o primeiro composto a ser separado, sem
a necessidade de qualquer teste de identiticagdo.

3.Por qual motivo na etapa de acidificacdo da fase aquosa forma-se um
precipitado?
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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 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= 33/
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Pré-laboratério

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saide 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.
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Pré-laboratério

2. Defina resumidamente os seguintes conceitos:
a) Polaridade de ligacées e moléculas.
b) Geometria molecular.

c) Forgcas intermoleculares.




P__Obje’rivos A

e Determinar a solubilidade de algumas substancias em solventes de polaridade

crescente e explicar esse fendmeno em fun¢do das interagdes soluto-solvente.

|

62
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Materiais e Reagentes
“~ Materiais “— Reagentes

e Tubos de ensaio; e Sacarose;

e Espdtula. e Acetanilidg;

e Alcool isoamilico:
e Acetato de sddio;
e Hexano;

e Acetato de etila;

e Agua.
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N

Procedimento Experimental*

.Numere quatro tubos de ensaio e coloque em cada 3 mL dos solventes
especiticados no quadro. Siga a ordem estabelecida nos materiais e
reagentes.

2.Em cada um dos tubos, coloque cerca de 100 mg do soluto indicado no
quadro. Observe a solubilidade desse composto em cada um dos solventes &
temperatura ambiente e anote o resultado no mesmo quadro, colocando (+)
para soluvel, (-) para insoluvel e (- ; +) para insoluvel a frio e solivel a quente.
Aqueles tubos nos quais ndo houve solubilizagdo a frio deverdo ser levados ao
banho-maria, observando-se possiveis mudancas de solubilidade com o
aumento de temperatura. Repita o mesmo procedimento com os demais
solutos e anote.

*Nota: experimento adaptado de Soares, Souza, Pires, 1988.



o0
o

g Registros Préticos

Amostras Hexano Acetato de Etila Agua

Sacarose

Acetanilida

Alcool Isoamilico

Acetato de Sodio

65
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Pés-laboratério

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados
nesta aula

Reaproveitamento

Tratamento

Descarte

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

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

L6
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Pés-laboratério

2.Explique o resultado de cada teste experimental por meio dos conceitos de
polaridade e interacées intermoleculares.

3.De que forma a temperatura influencia na solubilidade de um composto?




N

Referéncias Bibliograficas

SOARES, B.G., SOUZA, N.A., PIRES, D.X. Quimica Organica - Teoria e Técnica de Preparacdo, Purificacdo e
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strela Verde do experimento

IPE= Y2/




Pré-laboratério

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saide 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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Pré-laboratério

2. Defina solubilidade e explique os fatores que influenciam essa propriedade
fisico-quimica.

3. Como se deve quantificar a solubilidade e quando se pode considerar uma
substancia soluvel ou insoluvel em outra?

4. Explique por que sempre um composto organico ionico (sal) sera mais soluvel
em agua do que a molécula neutra que lhe deu origem.

|



Solubilidade

A solubilidade de compostos orgénicos € um importante paré@metro para o
caracterizagdo quimica. Testes de solubilidade permitem prever a presenca ou
auséncia de grupos funcionais e reatividade em alguns casos. Dessa maneira, testes
de solubilidade permitem em uma primeira andlise identiticar propriedades dcida,

bdsica ou neutra de um composto orgdénico a partir da interagdo deste com a dgua ou
solugcBes aquosas, assim como solventes orgdnicos ou inorgdnicos puros. A solubilidade
dos compostos orgdnicos pode ser dividida em duas categorias principais: o
solubilidade decorrente da simples miscibilidade e a solubilidade resultante de uma
reacdo quimica. Assim, compostos com grupos polares e de baixa massa molecular

terdo maior solubilidade em dgua. o
°0




P__Obje’rivos A

e Determinar a solubilidade de algumas amostras desconhecidas para identiticar o

tipo de grupo funcional que as amostras contém;

o Classiticar os compostos orgdnicos de acordo com cada grupo tuncional

identificado.

|

74
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Materiais e Reagentes

“— Materiais

e Tubos de ensaio;
e Pipetas graduadas de Te 5 mL.

“— Reagentes

o Eter etilico:

e Bicarbonato de sddio 5% ;
e Hidroxido de sédio 5%;

e Acido cloridrico 5%:

e Acido sulfurico 96%:

e Acido fosférico 85%:

e Amostras desconhecidas.




N

1.Cologue em um tubo de ensaio aproximadamente 0,1 g da amostra sélida ou 0,2 mL
em caso de liquidos. Adicione 3,0 mL do solvente a ser testado;

2.Agite o tubo de ensaio vigorosamente durante alguns minutos. Observe o
comportamento da mistura. Se houver dissolugdo total da amostra, o composto serd
soluvel.

3.Os solventes devem ser testados na sequéncia indicada no diagrama abaixo.

- -
Eter < 31
= Sy A,
H->O NaHCO3 3% :
[ I__f A_‘
B
HCl15% /

,\ H>SO; conc. .C \_’N"

76 *Nota: experimento adaptado de Vogel, 1981.



4.Classiticagdo dos

compostos orgdnicos, de

acordo com a so

observao

ubilidade
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Sais de acidos organicos (RCOzNa, RS50s:Na); hidrocloreto de aminas (RNHaCl);

aminoacidos (RCHNH=C0O:z);, compostos polifuncionais (os grupos funcionais sao

=2
hidrofilicos), ou seja, carboidratos (agucares), compostos polidroxilades,; acidos
polibasicos; etc.

Sa |Acidos monocarboxilicos, com cinco adtomos de carbono ou menos; Acidos
arenossulfonicos.

S8 | Aminas monofuncionais com seis atomos de carbono ou menos.

81 |Alcoois, aldeidos, cetonas, ésteres, nitrilas e amidas com cinco 4tomos de
carbono ou menos, monofuncionais.

A1 | Acidos organicos fortes; Acidos carboxllicos com mais de seis dtomos de carbono;
fendis com grupos eletrofilicos em posigao orto e para e [-dicetonas.

Az |Acidos organicos fracos; fendis; endis; oximas; imidas; sulfonamidas; tiofendis,
todos com mais de cinco atomos de carbono. As [i-dicetonas, os compostos nitro
com hidrogeénio a, as sulfonamidas.

B Aminas alifaticas com oito ou mais atomos de carbono; anilinas (somente um

grupo fenol ligado ao nitrogénio); alguns oxiétres.




4.Classiticagdo dos

CompOS'l'OS OrganlCOS, de MM Diversos Eﬂmpﬂ'ﬂtﬂﬁ neutros com ﬁitrﬂgéﬂiﬂ oLl Ef'l]l'.ﬂfI'E & mais de cinco atomos
.. de carbono.
acordo com a solubilidade
ObSGI’VCIC.CI N4 NE‘D‘DIS EmEi{jﬂ'E: I"I'IEt”E.‘-EtﬂnES; cetonas ciclicas e esteres com um so qrupo

funcional e mais de cinco atomos de carbono, mas menos do que nove, eteres

com menos de oito atomos de carbono; epoxidos.

ﬁ N: |Alcenos; alcinos; éteres; alguns compostos aromaticos (especialmente os que tém
V grupos ativantes); cetonas (exceto as citadas na classe N1)

diarilicos; compostos aromaticos nao ativos.

| ‘ | I Hidrocarbonetos saturados; alcanos halogenados; halogenetos de arila; eteres

78
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Amostras Identificacao

1

2

3
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Pés-laboratério

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados
nesta aula

Reaproveitamento

Tratamento

Descarte

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

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

L6



Pés-laboratério

2. Se um composto fosse insoluvel em agua e HCl 5%, quais testes ainda seriam
necessdarios para identifica-lo?

3.Indique as classes de solubilidade que melhor devem corresponder aos
compostos abaixo, baseando-se apenas em suas caracteristicas estruturais, no
esquema de solubilidade e no quadro com as classes de solubilidade.

ﬁ Br

OH
O OH
- OH
3 H,C
CHj ~CHa

|
O

cicloexanona Alcool isopropilico 3-metoxifenol acido oxalico 2-bromo-octano

81
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Estrela Verde do experimento

IPE= 20/
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Pré-laboratério

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saide 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.
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Pré-laboratério

2. Pesquise qual a finalidade da técnica de recristalizagéo.

3.Cite trés propriedades utilizadas na avaliagédo do grau de pureza de um composto
organico.

4.Quais s@o as caracteristicas de um solvente adequado para recristalizar determinada
substancia?




A técnica de recristalizagdo

A purificacdo de sdlidos por recristalizacdo é uma pratica rotineira nos laboratérios de

Quimica Organica. Raramente, um composto obtido por sintese ou por extracdo esta puro.
Assim, torna-se sempre necessaria uma purificacao posterior. No caso de solidos, a
recristalizacdo é a técnica mais simples e que fornece os melhores resultados.

Compostos sélidos contaminados com pequenas quantidades de impurezas geralmente
sdo purificados por recristalizacGo a partir de um solvente apropriado ou mistura de
solvente. Este processo de purificacao baseia-se na diferenca de solubilidade do sélido no
solvente a quente e a frio. O solido a ser purificado deve se dissolver totalmente no
solvente a quente e ser insoluvel no solvente a temperatura ambiente, assim, ao se esfriar

a solucdo, o sdlido se recristaliza e é separado por filtracéo.




H_l_?()bje’rivos A

e Prever qual solvente seria mais adequado para a recristalizacdo

da Acetanilida e proceder a sua recristalizagdo.

|
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Materiais e Reagentes
“~ Materiais “— Reagentes

e Tubos de ensaio; e Acetanilida;

e Pipetas de Pasteur; e Agua;

e Erlenmeyer de 250 ml; e Etanol:

e Vidro de reldgio; e Acetato de Etila;
e Funil de Buchner; e Eter de petréleo;

e Papel filtro. e Carvdo ativo.
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N

Procedimento Experimental*

Determinagdo do solvente ideal

1.

2.

o

Coloque aproximadamente 0,1 g da acetanilida em um tubo de ensaio. Adicione 1,0 mL do solvente a
ser testado e agite. Se a amostra se dissolver facilmente em 1,0 mL do solvente trio ou com ligeiro
aquecimento, o solvente NAO é apropriado. Se todo o sélido ndo dissolver, adicione mais solvente
em porcdes de 0,5 mL e aqueca ligeiramente apds cada adigdo. Se apds a adigdo de 3,0 mL do
solvente a substdncia ndo se dissolver a quente, esse solvente também NAO é adequado. Se a
substéincia ndo se dissolveu a frio e se dissolveu a quente, o tubo deve ser restriado para veriticar se
hd tormagdo de cristais. Caso haja a cristalizagdo por resfriamento, o solvente é considerado
adequado;

Para a escolha do solvente devem ser testados dgua, etanol, acetato de etila e éter de petrdleo.
Anote os resultados obtidos e escolha o melhor solvente para recristalizar a substancia.

OBSERVACAO: Muitas vezes hd certa demora na formacdo de cristais
quando a solugdo ¢é resfriada. A agitagcdo do tubo de ensaio ou atrito das
paredes do tubo com um bastdo de vidro acelera a formagdo dos cristais.
S6 realize estes procedimentos caso a deposigdo dos cristais ndo seja
espontdnea.
*Nota: experimento adaptado de Pavia, et al, 1988.
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N

Procedimento Experimental

Purificar um sélido por recristalizagdo

1.Pese 1,0 g da acetanilida e transtira para um erlenmeyer de 250 mL;

2.Adicione ao sdlido o solvente selecionado, obedecendo a relagdo massa/volume determinada
anteriormente. Aqueca a solugdo obtida. Se todo o sdlido ndo se dissolver, adicione um pouco mais
de solvente;

3.Adicione carvdo ativo (em torno de 1% da massa inicial), e aqueca até a ebulicdo. O carvdo ativo
ndo pode ser usado em excesso, pois pode adsorver a substéncia a ser puritficada. Caso necessario,
coloque um pouco mais do solvente selecionado, para que ndo haja deposigdo dos cristais no papel
de filtro durante a filtrag&o a quente;

4.Preparar um papel de filtro pregueado e o funil de filtragdo. Filtrar a mistura ainda quente,
recolhendo o filtrado em um erlenmeyer limpo e seco;

5.Deixe a solucdo resfriar a temperatura ambiente e depois em banho de gelo. NAO AGITE E NAO
RESFRIE BRUSCAMENTE A MISTURA, PARA A OBTENCAO DE CRISTAIS MAIORES E MAIS
HOMOGENEOS;

é.Filtrar os cristais em funil de Biichner, colocar em um vidro de relégio e deixar na capela até a
proxima aulg;

/.Pese e calcule o rendimento.



o0
g Registros Praticos
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Pés-laboratério

1. Complete a tabela de gerenciamento de residuos:

Reagentes usados
nesta aula

Reaproveitamento

Tratamento

Descarte

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

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

L6



Pés-laboratério

2.Esquematize o processo de recristalizacao.

3.Quais os cuidados deve se ter na filiracdo a quente do composto a ser
recristalizado?

4.Por que o resfriamento da solucdo deve ser lento?
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PRE-LABORATORIO

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saiude 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.




PRE-LABORATORIO

2. Descreva o processo de destilacao simples.

3.Qual é a func¢do das pérolas de vidro no sistema de destilacdo?

4.Cite outro emprego da destilacdo no contexto industrial.

929
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oLEQS ESSENCIAIS

Oleos essenciais sd0 uma mistura quimicamente complexa de
varios compostos volateis, oriundos do metabolismo secundario
das plantas. Sao constituidos sobretudo de monoterpenos e
sesquiterpenos. Oleos essenciais contém um ou mais compostos
principais, que lhes confere aroma e gosto caracteristicos.
Entretanto, o aroma final resulta da interacao entre todos 0os seus
constituintes. Eles podem ser obtidos de diferentes partes do
vegetal e sua extracdo pode ocorrer por diferentes metodos,
Incluindo a hidrodestilacao.

Oleos essenciais tém vasta aplicabilidade na industria alimenticia,
cosmeética e farmacéutica. O Acheflan, por exemplo, € um anti-
Inflamatorio de uso topico produzido com o 0Oleo essencial de
Cordia verbenacea, uma espécie nativa do Brasil.



oBJETivVQS

e Obter um 6leo essencial a partir da técnica de destilacao simples.

101



MATERIAIS E REAGENTES

MATERIAIS REAGENTES
e Material vegetal; e Diclorometano;
e Pérolas de vidro; e Sulfato de sodio anidro;
e Manta aquecedora; e Agua destilada.

e Condensador;

e Balao de fundo redondo;

e Termometro;

e Pincas e garras;

e Funil de separacao;

e Proveta graduvada de 100 mL;
e Erlenmeyers de 250 mL;

e Gelo.

102



PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL®

1.Colocar 10 gramas do material vegetal no baldo de destilagcao juntamente com 300mL de dgua. Iniciar o
aquecimento tendo o cuidado para que ndo ocorra sobrepressdo no sistema. O destilado deve ser
recolhido em uma proveta graduada imersa em um banho de gelo;

2.Anotar a temperatura durante o processo de destilacdo e ao final, além do volume do destilado (hidrolato)
recolhidos;

3.Transferir o destilado para o funil de separacao e adicionar 10 mL de diclorometano;

4.Coletar a fase aquosa no mesmo erlenmeyer de 250 mL e transferir a fase organica para um erlenmeyer
de 125 mL seco;

S5.Retornar a fase aquosa para o funil de separacao e adicionar 10 mL de diclorometano. Repetir mais uma
vez essa etapa.

6.0esprezar a fase aquosa e adicionar aproximadamente 1 g de sulfato de sodio anidro @ fase orgdnica.
Filtrar em seguida, através de um funil simples contendo um papel pregueado, para um béquer de 100 mL
previamente tarado.

7.Deixar o béquer na capela até a proxima auvla. Posteriormente, pesar e calcular a porcentagem de dleo
presente na amostra vegetal trabalhada.

103 *Nota: experimento adaptado de Demuner, et al, 2011.
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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.Calcule o rendimento percentual do processo de extracao do material
vegetal utilizado na pratica e compare com a literatura.

3.Indique o componente maijoritario do 6leo essencial obtido.

4 Explique por que & necessdrio descartar a fracao inicial e final de um

destilado. O/
O

106
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ESTRELA VERDE DO EXPERIMENTO

T1PE = 66,7%
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Pre-laboratério

l. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saide 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-laboratério

2.Descreva o processo de extracdo continua sélido-liquido.

3.Cite outros processos para a obtencdo de extratos vegetais mais verdes que a extracdo por
Sohxlet.
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Extracao continva sélido-liquido

Quando um composto organico é mais solivel em agua do que em solvente L
organico, sao necessarias grandes quantias de solvente para a extracao de
pequenas quantidades de tal substancia. Isso pode ser evitado pelo uso de

uma aparelhagem de extracdo continua, que requer menor quantia de

solvente. ™
Para a extracdo dos componentes de uma amostra sélida por um solvente L5
quente, é utilizado o extrator Soxhlet, mostrado ao lado. Nesse sistema, a |
amostra sblida é colocada em um cilindro poroso e esse é colocado no

extrator Soxhlet. Em seguida, o solvente no balao é levado a fervura branda, L)
e seu vapor sobe pelo tubo, condensa-se no condensador e cai no cilindro.
Quando o solvente alcanca a parte superior do tubo, é sifonado para dentro
do bal3o, levando a substancia que extraiu no cilindro. Como esse processo o

=
acontece repetidas vezes, é caracterizado como uma extracdo continua.
Extrator Soxhlet
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OBJETIVOS

 Obter um extrato vegetal através da técnica de Extracdo por Soxhlet.
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MATERIAIS E REAGENTES

MATERIAIS REAGENTES

o Material vegetal; * ttanol.
o txtrator de Soxhlet;

* Papel de filtro;

e Baldo de fundo redondo;
® Pérolas de vidro;

* Manta aquecedory;

e Condensador;

* Rotaevaporador.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL*

1.Pesar 1,79 do material vegetal;

2.Fragmentar 2 amostra e coloca-1a no cartucho feito de papel de filtro;

5. Montar o sistema de extracdo de Sohxlet;

4. Adicionar pérolas de vidro 3o baldo de fundo redondo, juntamente com
125 mL de etanol;

5. Submeter o sistema a aquecimento, no qual havera refluxo do solvente;

6.Desmontar o sistema depois de frio;

7.5ecar o solvente no rotaevaporador.

115 *Nota: experimento adaptado de Marques, Borges, 2002; Veggi, 2009.



Registros praticos




Pés-laboratério

. 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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Pés-laboratério

2. Qual é a temperatura atingida pelo solvente no processo de extracao por Sohxlet?

+=‘\_

»\

)
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EXTRACAO LIQUIDO-LIQUIDO

N



ESTRELA VERDE DO EXPERIMENTO

IPE= 25%
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PRE-LABORATORIO

1. Consultando a FDS, identifique os perigos fisicos, quimicos e de saude dos produtos
guimicos 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. Qual e o tipo de interacao intermolecular existente entre o iodo e o hexano?

3. Expligue porgue o iodo sublima.

L

\ 2 \ 2
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O METODO DE EXTRAGCAO

A tecnica da extracao envolve a separacao de um composto, presente na forma de uma
solucao ou suspensao em um determinado solvente, através da agitacao com um
segundo solvente, no qual o composto organico seja mais soluvel e que seja pouco
miscivel com o solvente que inicialmente contém a substancia. Quando as duas fases sao
liguidos imisciveis, o metodo € conhecido como extracao liquido-liquido.

Para uma extracao liquido-liquido, o composto encontra-se dissolvido em um solvente A
e para extrai-lo, emprega-se um outro solvente B, e estes devem ser imisciveis. A e B sao
agitados e o composto entdao se distribui entre os dois solventes de acordo com as
respectivas solubilidades. A razao entre as concentracdes do soluto em cada solvente é
denominada “coeficiente de distribuicao ou de particdao”, (K), onde: CA = concentracao
do composto no solvente A (em g/mL); CB = concentracdo do composto no solvente B

(em g/mL).
C'a

Cp

K —



Dessa forma, para realizar-se a deducao deste processo de extracao atraves da féormula,

assume-se que:
S = quantidade em gramas do soluto no solvente A;

VB = Volume de B (em mL);

VA = Volume de A (em mL);
X = quantidade, em gramas, do soluto extraido.

Assim, depois de uma extracao, a concentracao de S no solvente A sera:

CS-X

C'A

A concentracao em B sera:
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OBJETIVOS

e Demonstrar o coeficiente de particao de maneira visual,
por meio da extracao do iodo de uma solugcao aquosa.
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MATERIAIS E REAGENTES

O71. MATERIAIS OZ2. REAGENTES

e Proveta; e Hexano;
e Funil de separacao 125 mL. e Solucdo aquosa de iodo.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL®

o B

.Com o auxilio de uma proveta, transfira 15 mL de hexano

para um funil de separacao de 125 mlL;

.Acrescente 10 mL de solucao aquosa de iodo. Observe as

fases:

.Agite a mistura delicadamente, aliviando com cuidado a

pressao interna do sistema, e observe as mudancas;

.Faca a extracao da fase organica;
.Repita o procedimento mais duas vezes e reuna as fases

organicas.

*Nota: experimento adaptado de Correa, et al, 2016.



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.
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POS-LABORATORIO

2. Expligue a composicao de cada uma das fases observadas.

3.A constante de distribuicao do iodo entre um solvente organico e a agua é 85.
Encontre a concentragao de > que permanece nha fase aquosa apos a extracao
de 50 mL de 1,0x10°mol.L' de iodo com as seguintes guantidades de solvente
organico:

a) 50 mL

b) Duas porcoes de 25 mL

Constantes de dis‘rribuigﬁo (K): e [A]i = concentracao de A que permanece em solucao
aguosa (mol/L)
e i = numero de extracdes
e [A]lo = concentracdo original (mol/L)
[A‘]z = [4‘3&]0 e Vaqg = Volume da fase aquosa (L)

Vorg = Volume da fase organica (L)
K = constante de distribuicao
131



REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS

CORREA, A. G. et al. Quimica Organica Experimental: uma
abordagem de Quimica Verde. Rio de Janeiro: Elsevier,
2016.

PRADO, M. A. F. Determinacao do coeficiente de particao
6leo-agua (p) do acido mandélico. IUPAC, 2006.

132






STRELA VERDE DO EXPERIMENTO

IPE = 50%

134



PRE-LABORATORIO

1.Pesquise acerca de métodos de identificaciao de cetonas e aldeidos.

135
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PRE-LABORATORIO

-

<6

2. 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.
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O Iodoformio

1829.

-

<6

O iodoférmio é um iodeto que se constitui como um po amarelo-limio, com formula
molecular CHI;. Foi descrito por Serullas, um farmaceéutico frances, pela primeira vez em

As maiores aplicacoes sao na odontologia, em que o composto é adicionado em pastas,
chamadas de iodoformadas, utilizadas para casos de pulpotomia. Isso se deve ao fato de
que o iodoformio atua como antisséptico quando em contato com tecidos e outros tipos

de matéria organica.
As cetonas como grupo funcional sao caracterizadas pela

presenca do grupamento R-CO-R, em que ha dois atomos de
carbono ligados a carbonila. O teste do iodoformio se baseia na
capacidade de determinados compostos formarem um
precipitado de iodoférmio quando em solucao basica de iodo.
Portanto, o teste com o Iodoformio € utilizado para identificacao
de metilcetonas.

E
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@ onjETIVOS

e Realizar a identiticagdo de grupos cetona através da utilizagdo do lodotdérmio.
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@ MATERIAIS E REAGENTES
p /

e Béquer de 250 mL;

e Tubo de ensaio.

p -

¢ lodeto de potdssio;

e |odo;
e Agua destilado;
e Propanona;

e NaOH 5%;
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'ROCEDIMENTO EXPERIMENTAL*

| PREPARODASOLUGAODELUGOL TESTEDOIODORORMIO

1. Adicionar 2 mL de dgua destilada em um tubo

l.Pesar 5 g de iodeto de potdssio e 2,5 g de

. . : de ensaio;
iodo, e adicionar ambos em um béquer de ’

2.Adicionar 0,1 g de propanona no tubo de

250 mL;
2.Dissolver a mistura em 12,5 mL de dguo ensaio, e em seguida, adicionar 2,0 mL de
e e hidroxido de sédio 5%;

3.Gotejar a solugdo contendo Lugol (80 gotas),
no tubo de ensadio com propanona, dgua
destilada e hidréoxido de sdédio. A formagdo
de um precipitado amarelo indica que a
reagdo € positiva, porém, € necessario manter

o gotejamento até que se observe a
formagdo de uma solugdo escura.

140 *Nota: experimento adaptado de Silva et al, 2015.



‘ REGISTROS PRATICOS




@ POS-LABORATORIO

1.Qual o mecanismo da reacao que ocorre durante o experimento?

2.Quais sao as condicOes reacionais para a formacao do ion enolato?

3.Qual foi a funcao do lugol no procedimento realizado?
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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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PRE-LABORATORIO

1. Consultando a FDS, io(en’cifique 0s perigos fisicos, quimicos e de saide dos Proo(u’cos quimicos usados
durante a pratica, de acordo com a GHS.

*
o

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.

BE




, Yy Z
PRE-LABORATORIO

2.Pesquise diferentes métodos de diferenciagdo de compostos orgdnicos (alcoois,

alcenos e alcinos).

3.Qual a importancia do Teste de Lucas e quais sdo suas aplicagdes?
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O TESTE DE LUCAQ

= S o

Ctul micad o Vgol nica aluolll‘tol‘tlvol

' 4

Este teste consiste na utilizagdo do reagente de Lucas, que é uma solugdo de
cloreto de zinco danidro em dcido cloridrico concentrado, para
identificagdo de dlcoois de baixo peso molecular. O teste de basea na
diferenca de reatividade entre as trés classes de dlcoois. Verifica-se, assim,

se um composto & um alcool primatrio, secunddrio ou tercidrio.
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BJETIVOS

O

@ Realizar a diferenciagdo de dlcoois através do uso do Reagente de
Lucas.
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£5:0.88¢ 5

=> MATERIAIS

Bequer de 100 mL;

Estufa;
Desseca\o{or;
Capela;

Proveta de 50 mL:
Banho de gelo;
Banho maria;

=> REAGENTES

e Cloreto de zinco anidro;
e Acido cloridrico HCI:

e Alcoois




PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL*
=> PREPARO DO REAGENTE DE LUCAS

1.Pesar 62,5 g de cloreto de zinco anidro em um béquer de 100 mL e secar por no minimo duas horas na
estufa;

2.Resftriar o ZnCly em um dessecador para que n&o haja contato com o ar;

3.Coletar 47 mL de HCIl concentrado, dentro da capelq;

4.Transterir o HCI coletado para o béquer de 100 mL j& contendo o ZnCl,, apds ter sido resfriado no
dessecador;

5.Para realizar a homogeneizag¢&o, manter o béquer com o HCl e 0 ZnClo em banho de gelo, e agitar até

que todo o ZnClj se dissolva. Todo o processo de homogeneizacdo do Reagente de Lucas deve ser

tfeito na capela, pois a solu¢do desprende gds.

*Nota: experimento adaptado de Coelho, 2021.




PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
= TESTE DE LUCAS

Realizar todo o processo na capelal
1. Adicionar 3 mL do Reagente de Lucas em 3 tubos de ensaio;
2.Em cada tubo de ensaio, adicionar 3 gotas de cada dlcool;
3.Observar e cronometrar o tempo de turvagdo em cada um dos tubos;
4.0s tubos que ndo obtiverem turvagdo devem ser colocados em banho maria, até que se

observe tal moditicagdo.
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Amostra

Identificacao

Nomenclatura
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POS-LABORATORIO

1. Complete ad tabela de 9ekencia\mento 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. Represente o mecanismo da reagdo do etanol e do dlcool benzilico com o reagente de

Lucas.

3. Dé a classificagao de cada uma das reagdes.

156



Referéncias Bibliograficas

COELHO, P. Reagente de Lucas - Teste de identificacdo de
alcoois primarios, secundarios e terciarios.

EngQuimicaSantosSP, Blog de Engenharia Quimica, 2021.

157



| CROMATOGRAFIA

ENM COLUNA




ESTRELA VERDE DO EXPERIMENTO

EXTRACAO SEPARACAO
IPE - 25% IPE - 25%

159



PRE-LABORATORIO

1. Consultando a FDS, identifigue 0s perigos fisicos, quimicos e de saude dos
produtos guimicos 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. Quais 0s principais principios guimicos gue explicam o funcionamento da
técnica de Cromatografia?

3. Por gual motivo € utilizado, geralmente, mais de um eluente nesta técnica? >

{(®
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TECNICA DE CROMATOCRAFIA

O processo de separacado dos componentes de uma amostra em
cromatografia envolve a distribuicao dos componentes entre duas fases, uma
movel € outra estacionaria. Os fatores envolvidos no processo cromatografico
- carga ionica, forcas intermoleculares, polaridade molecular, volume
molecular, adsorcao e solubilidade - atuam simultaneamente, provocando a
separacao dos constituintes da amostra.

A fase estacionaria pode estar revestindo uma placa de vidro, como uma
camada fina sobre a gual a fase movel ascende por capilaridade (cromatografia
em camada delgada), ou pode estar empacotada na forma de uma coluna,
através da gual a fase movel flui (cromatografia em coluna). A cromatografia em
coluna é utilizada quando se pretende separar grandes qguantidades de
substancias. A fase estacionaria pode ser uma substancia liquida ou solida e a
fase movel, liquida ou gasosa.



OBJETIVOS

- Realizar a separacao dos componentes de uma mistura,
atraves da téchnica de Cromatografia em Coluna.




MATERIAIS E REAGENTES

)> MATERIAIS )> REAGENTES
« Buretas 25 mL; « QUerosene ou hexano;
. Acucar; « Acetato de etila;
« BEquer 250 mL; « Acetona;
« FUunil de vidro; « 260 acetato de etila em
« Pipeta de Pasteur: guerosene/hexano ((25mL de
« Bastao de vidro; acetato de etila e 75mL de
« Almofariz; guerose/hexano).
o Pistilo;

e TUDOS de ensaio;
« ESpinafre.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL*

» EXTRACAO

1.Cortar em pedacos pequenos 5 folhas de espinafre fresco (cerca de 10 g), e
colocar em um almofariz. Adicionar cerca de 5 mL de acetona e 10 mL de
guerosene e prensar o material com um pistilo durante alguns minutos;

2.Transferir o liquido resultante para um beéequer 250 mL e retirar a fase
organica com uma Pipeta de Pasteur. Adicionar a fase organica uma pequena
quantidade de sulfato de sodio anidro (uma camada fina no fundo do

recipiente) para eliminar a agua residual.

165 *Nota: experimento adaptado de Fonseca, Goncalves, 2004.



PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

» MONTAGEM DA COLUNA

1.Adapte um pequeno chumaco de algodao na parte inferior da bureta, com
cuidado para nao compacta-lo demais e obstruir a saida. Na sequéncia, pesar
18 g de acucar (sem grumos, se necessario passar em uma peneira);

2.Adicionar querosene ou hexano na bureta. Com o auxilio de um funil de vidro,
adicionar o acuicar na bureta, (deixar a torneira fechada durante a adicao do
acucar). Empacotar a coluna cuidadosamente. E importante que o actcar ndo
seque nem forme bolhas dentro da coluna, pois isto pode prejudicar a
separacao. O nivel do solvente deve ficar no minimo 1 cm acima da fase

estacionaria durante esta etapa.

166



PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

» APLICACAO DA AMOSTRA

1.Com a torneira fechada aplicar a solucao de extrato no topo da coluna, com

pipeta graduada;
2.Percolar aproximadamente 10 mL de querosene/hexano na coluna e na
sequéncia percolar uma mistura de 25% acetato de etila em
querosene/hexano, recolhendo em tubos de ensaio previamente numerados;
3.Prosseguir a eluicao até a saida total dos analitos. Reunir os eluidos
correspondentes a cada corante separado no processo (coloracao diferente).

Remover o solvente em evaporador rotativo.
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POS-LABORATORIO

1.Quais foram as substancias separadas na cromatografia do espinafre
empregando-se cada um dos eluentes?

2. EXpligue a seqguéncia de eluicao das substancias.
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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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€ TABELA GHS

Perigos PD"E:?:EB Perigos PD"}:?CEG
H200 IsICO K; 330 Saude 3
H201 IsICO K; 337 Saude 3
H202 1s1CO 3 332 Saude Z
HZ203 1SICO 3 333 Saude 2
H204- 1s1CO Z 334 Saude 3
H205 IsICO K; 335 Saude Z
220 IsICO K; 336 Saude Z
1221 IsICO Z 340 Saude 3
H222 1s1CO 3 341 Saude 3
H223 1SICO 2 350 Saude 3
H224 1s1CO 3 357 Saude 3
H228 IsICO K; 360 Saude 3
H22R IsICO Z 361 Saude 3
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€ TABELA GHS

Perigos P::-nt::?ca::- Perigos P::-nt::?ca::-
29T ~iSICO 2 3b2 Saude Vi
H228 (category 1) |Fisico 3 370 Saude 3
H228 (category 2) |Fisico 2 371 Saude 3
HZ22Y 1S1C0 2z are Saude 3
230 1SICO 3 73 Saude 3
1231 1SICO Zz 400 Ambiente 3
240 1S1C0 3 401 Ambiente 3
241 1S1C0 3 402 Ambiente 2z
H242 (Type C & D)|Fisico 3 410 Ambiente 3
H242 (Type E & F)[Fisico 2 411 Ambiente 3
250 1S1C0 3 412 Ambiente 2z
H251 1S1C0 3 413 Ambiente 2z
252 F1S1C0 2 420 Ambiente 3
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€ TABELA GHS

Perigos Pontuacao Perigos Pontuacao

[P) [P)
260 1S1C0 3 EUHOOT [Fisico 3
HZ261(category2) ([Fisico 3 EUHOOE |Fisico 3
H261(category3) ([Fisico 2 EUHO14  |Fisico 3
1270 1S1C0 3 EUHO1E8 |Fisico 3
1271 1S1C0 3 EUHO1S  [Fisico 3
H272(categoryZ) [Fisico 3 EUHOZS  |Saude 3
H272(category3) (Fisico 2 EUHO31 |Saude 3
HZ2al 1S1C0 z EUHO3Z [Saude 3
261 1S1C0 z EUHO44  [Fisico 3
2590 1S1C0 z EUHOSS [Ambiente 3
300 Saude 3 EUHOBE [Saude 2z
301 Saude 3 EUHO/D [Saude 3
1302 Saude Vi EUHO/T [Saude 3
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€ TABELA GHS

Perigos PD"E:?EED Perigos Pﬂ"?:?caﬂ

303 Saude 2z EURZ01 |Saude 3
304 Saude 3 EURZ01A |Saude 2
305 Saude 2z EURZ0Z |Saude K
310 Saude 3 EURZ03 |Saude 2
1311 Saude 3 EURZ04 |Saude 2
1312 Saude 2z EURZ05 |Saude 2
1313 Saude 2z EURZ06 |Saude K
1314 Saude 3 EURZ07 |Saude K
1315 Saude 2z EURZ08 |Saude 2
1316 Saude 2z EURZ09 |Fisico K;
1317 Saude 2z EURZ09A |Fisico 2
314 Saude 3

1319 Saude 2z

320 Saude 2z
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