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Os Cursos de Graduacio da UFMG, modalidade a distancia, foram
concebidos tendo em vista dois principios fundamentais. O primeiro
deles se refere 4 democratizacio do acesso a educagdo superior;
o segundo consiste na formacio de profissionais de alto nivel,
comprometidos com o desenvolvimento do pais.

A coletanea da qual este volume faz parte visa dar suporte aos
estudantes desses cursos. Cada volume esta relacionado com um
tema, eleito como estruturante na matriz curricular. Ele apresenta os
conhecimentos minimos que s3o considerados essenciais no estudo
do tema. Isto nio significa que o estudante deva se limitar somente ao
estudo do volume. Ao contrario, ele é o ponto de partida na busca de
um conhecimento mais amplo e aprofundado sobre o assunto. Nessa
direcio, cada volume apresenta uma bibliografia, com indicacido de
obras impressas e obras virtuais que deverio ser consultadas a medida
que se fizer necessario.

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

Para cada aula ou conjunto de aulas, foi elaborada uma autoavaliagio
com o objetivo de levar o estudante a avaliar o seu progresso e a
desenvolver estratégias de metacognicdo ao se conscientizar dos
diversos aspectos envolvidos em seus processos cognitivos. A
autoavaliacio auxiliard o estudante a tornar-se mais auténomo,
responsavel, critico, capaz de desenvolver sua independéncia
intelectual. Caso ela mostre que as competéncias e habilidades
indicadas nos objetivos nio foram alcancadas, ele deverd estudar
com mais afinco e atencio o tema proposto, reorientar seus estudos
ou buscar ajuda dos tutores, professores especialistas e colegas.

Agradecemos a todas as institui¢des que colaboraram na produgdo
desta coletanea. Em particular, agradecemos as pessoas (autores,
coordenador da producio grafica, coordenadores de redacio,
desenhistas, diagramadores, revisores) que dedicaram seu tempo,
e esforco na preparacio desta obra que, temos certeza, em muito
contribuira para a educacio brasileira.

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

Este livro contém os textos sobre as aulas praticas que serdo
executadas na disciplina Técnicas Bésicas de Laboratério de
Quimica II, do curso de Licenciatura em Quimica, modalidade
Ensino a Distancia. As experiéncias que constam aqui também
fazem parte do contetido do curso presencial, sendo que varias
delas vém sendo executadas, também, em outros cursos da UFMG,
como Farmicia e Engenharia Quimica, em disciplinas oferecidas
pelo Departamento de Quimica.

As autoras entendem que a equivaléncia das modalidades a dis-
tancia e presencial é absolutamente necessaria, a fim de garantir a
qualidade do curso, condicio extrema e objeto de preocupacio dos
professores do Instituto de Ciéncias Exatas da UFMG.

Para a elaboracio dos procedimentos das experiéncias, baseou-se nos
roteiros ja existentes, os quais foram compilados com a colaboragdo
dos professores do Setor de Quimica Organica, que ministraram as
disciplinas Quimica Organica I - Praticas e Quimica Organica
Experimental B1 (Luiz Gonzaga Fonseca e Silva, Nelson de Souza
Pereira - in memoriam -, Maria do Carmo Miraglia Maltez, Claudio Luiz
Donnici, Jalio César Dias Lopes, Jacqueline Aparecida Takahashi,
Ltcia Pinheiro Santos Pimenta, Rossimiriam Pereira de Freitas,
Rosemeire Brondi Alves, Henriete da Silva Vieira e Maria Amélia
Diamantino Boaventura), a quem as autoras agradecem as valiosas
contribuicdes.

Nas experiéncias procurou-se estabelecer a relagdo entre as técnicas
e o conhecimento teérico, bem como com o dia a dia vivenciado pelo
aluno, tanto na Universidade quanto em casa ou no trabalho.

Os procedimentos foram adaptados, para melhor atendimento a
modalidade, assumindo redacio especifica. Em cada aula, foram
inseridas informacées relacionadas com as técnicas abordadas,
seguidas do trabalho experimental (materiais, reagentes e
procedimentos), algumas consideracbes, uma autoavaliacdo e a
bibliografia recomendada. As aulas ou experiéncias, em que mais
de uma técnica é abordada, foram divididas em partes.

Recomendamos que o aluno faca a leitura prévia de todo o texto
antes da execucio dos procedimentos e que procure ampliar seu
conhecimento lendo atentamente os textos da bibliografia citada
ao final de cada aula.
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Esperamos que este livro forneca as informacées necessarias de
modo que as técnicas basicas sejam nio somente apresentadas
mas experimentadas de fato e sirvam de base para as tarefas
executadas no laboratério de quimica. No entanto, acreditamos
que sempre podemos melhorar e, deste modo, comentérios e
sugestdes a respeito do texto e das experiéncias serdo sempre
bem-vindos.

¢
d
4

R OCROCR XY

L)
L)
L)

Nao pode haver bom resultado onde a dedicacio nio acompanhaa
execucdo. Procure ser cauteloso(a) e agir com responsabilidade no
laboratério, seja qual for a atividade que vocé esteja executando.

As autoras



Informacdes gerais

1. OBJETIVOS GERAIS DAS AULAS

o Introduzir algumas técnicas de laboratério pela execucdo
de experiéncias simples.

e Desenvolver a habilidade no manuseio de reagentes e apare-
lhagens simples.

e Incentivar a elaboracio de relatérios cientificos objetivos
e concisos.

2. INTRODUCAO

Muitas das técnicas aqui apresentadas serdo normalmente utili-
zadas pelos alunos em seus trabalhos em laboratérios de quimica.
Outras técnicas serdo indicadas pelo tutor para conhecimento,
apenas como informacio e exemplo dos numerosos meios usados
atualmente em um laboratério de quimica.

As experiéncias serdo feitas com o objetivo de apresentar
as técnicas, fornecendo informacdes sobre a sua utilizacio,
importancia, detalhes metodoldgicos e estratégicos, mas também
oferecer oportunidade ao aluno para se informar a respeito do
tema abordado em cada experiéncia.

O aluno devera ler antecipadamente as informacdes e o(s)
roteiro(s) de cada trabalho pratico, e, durante a realizado das
experiéncias, ficar atento as instrug¢des a serem seguidas.

Serio enfatizadas as técnicas elementares e necessarias em qual-
quer laboratério de quimica, dando prioridade aos processos de
separacdo e purificacio de substancias quimicas orgénicas, além
de avaliacio dos seus graus de pureza e de sua identificagdo.
Serdo abordadas nesta disciplina as técnicas de filtracdo, extracdo
sélido-liquido, extracio liquido-liquido, destilacdo, recristali-
zacdo, ponto de fusdo e cromatografia.

Este curso pretende também incentivar e subsidiar a elaboragio de
relatérios que realmente sirvam como documentagio cientifica,
treinando os alunos na redacio técnica.
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3. CONSIDERACOES PRELIMINARES

Ao aluno:

1,

Ao grupo:

1.

Prepare-se antes de ir para o laboratério lendo
previamente e cuidadosamente o texto relacionado a
atividade a ser executada.

Confira o material recebido. Ao sair do laboratdério,
deixe os objetos, vidrarias, reagentes, solventes e
equipamentos utilizados em seus lugares, exatamente
como foram encontrados ou solicitados.

Mantenha-se atento e concentrado durante as ativi-
dades para um melhor desempenho. Faca um registro
cuidadoso de todas as observacbes e resultados ob-
tidos. Nio cite observacées que nio tenham sido feitas
realmente. Se o resultado for insatisfatério, procure
descobrir as causas dos erros.

Siga as instrugbes fornecidas, e, em caso de algum
problema, nio tome nenhuma providéncia sem antes
consultar seu tutor.

Procure harmonizar-se durante a execucio da ativi-
dade de maneira a evitar acidentes.

Procure manter-se nos limites da bancada e com o
menor indice de barulho possivel.

Organize a execu¢io das atividades de modo a deixar
abancada sempre organizada.

4. INSTRUCOES GERAIS SOBRE SEGURANCA NO TRABALHO

Embora existam normas adequadas de seguranca para trabalhos

de laboratério, que devem ser seguidas rigorosamente, acredi-
tamos que, de modo geral, de nada adiantam se o “bom senso”

ndo preceder a seguranca.

Dessa forma, as informac¢des aqui repetidas sio consideradas

como exigéncias minimas necessdrias para a execucio das ativi-

dades relacionadas neste livro. Para mais informacées, leia as

normas de seguranca constantes no livro Técnicas bdsicas e segu-
ranga de laboratério I.



5. SEGURANCA NO TRABALHO

10.

11.
12.

13-
14.
15.

16.

17.

Qualquer acidente deve ser imediatamente comuni-
cado ao tutor.

Use avental (preferencialmente longo e de manga
comprida) e outros acessérios de seguranga exigidos
pela atividade.

Conserve limpo o local de trabalho.
Somente utilize o material perfeitamente limpo.

Siga, cuidadosamente, o roteiro da atividade (faga uma
leitura prévia).

Registre os dados de cada etapa da atividade, inclusive
com desenhos e representacdes esquematicas.

Enxugue os frascos antes de aquecé-los.

Coloque o material nolugar de origem, a medida que for
sendo liberado, respeitando os critérios de limpeza.

Nio jogue material sélido nas pias, e, quando fizer uso
da pia para descartar substincias, mantenha a tor-
neira aberta.

Cuide para que os restos de reagentes sejam
devidamente destruidos ou armazenados (conforme
informacées contidas nos roteiros das atividades e/ou
fornecidas pelo tutor).

Conserve os frascos sempre fechados.

Nio recoloque, nos frascos de origem, substincias
deles retiradas que sobraram ou foram recuperadas
(sem autorizacio do tutor).

Nao misture substancias ao acaso.
Evite levar as m3os a boca ou aos olhos.

Quantidades pequenas de liquidos téxicos ndo devem
ser pipetadas sem ajuda de uma pera de suc¢do; na
auséncia desta utilize pequenas provetas. Nunca fazer
uso da boca para pipetagem.

Para perceber odores ou vapores, arraste com a mao
um pouco do vapor em dire¢do ao nariz.

Para introduzir tubos de vidro ou termémetros em
orificios de rolhas, lubrifique com glicerina o orificio
e a peca a ser introduzida; segure com pano ou papel
absorvente e introduza-a com movimentos circulares.

~ INFORMACOES GERAIS
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18. Lave as mios com 4gua e sabio, antes de deixar o

6. PRIMEIROS SOCORROS

laboratério.

1.

Se qualquer substancia cair na pele, lave-a imedia-
tamente com bastante dgua.

Cortes ou ferimentos leves devem ser logo desinfe-
tados e protegidos com gaze e esparadrapo.

Queimaduras:

® As provocadas por calor nio devem ser lavadas e
sim cobertas com vaselina.

® As provocadas por acidos devem ser lavadas com
bastante dgua e com solucio saturada de bicarbo-
nato de sédio.

® As provocadas por bases devem ser lavadas com
agua e solucdo de acido bérico.

® As provocadas por alcodis devem ser lavadas com
agua e com acido acético 1%.

® As provocadas por fenédis devem ser lavadas com
etanol.

Intoxicagées: procurar um local com ar puro para res-
pirar. Nas intoxica¢des com acidos beber leite de mag-
nésia ou solucio de bicarbonato de sédio.

Se os olhos forem atingidos por qualquer substancia,
lava-los com bastante dgua.

Se derramar acido ou base concentrados na prépria
veste, lavar imediatamente no chuveiro de emergéncia
a parte afetada.

Fogo: sobre bancadas deve ser controlado com areia
ou extintor de incéndio. Sobre vestes deve ser abafado
com um pano grande (de preferéncia molhado).

7. RELATORIO DAS AULAS PRATICAS

Ao final de cada aula pratica, um relatério técnico devera ser elabo-
rado com a descri¢io e anélise adequada dos aspectos importantes

observados nos experimentos realizados. O preparo e redacio de

um relatério claro e legivel é de grande vantagem para qualquer
pessoa que trabalha ou que venha a trabalhar em qualquer ativi-

dade profissional, e, em particular, em ciéncia experimental. Os



itens que devem, obrigatéria ou recomendadamente, constar em

um relatério técnico sio:

1.

10.
11.

Identificacio do relatério
e Nome da disciplina
e Tutor

e Numero da atividade

Titulo da atividade

® Data

Identificacio do(s) autor(es)
e Grupo

® Turma

e Nome(s) do(s) autor(es)
Objetivo(s)

Material utilizado

e Incluir reagentes ou substincias quimicas utili-
zadas, equipamentos, vidrarias e outros.

Introdugédo ao assunto

Parte experimental

e Procedimento(s)

e Montagens (desenho ou colagem)

Resultados

e Anotacdes do que foi evidenciado na execugio.

® Tabelas e graficos: devem ser adequadamente
numerados e corretamente referidos no corpo de
texto principal. Devem ter uma legenda ou um
titulo adequado.

Discussdo dos resultados
Conclusio

Bibliografia completa
Anexo(s)

e Autoavaliagio

e Qutros

INFORMAGOES GERAIS

15






Separacao de substancias
Filtracao e extracao solido-liquido

OBJETIVOS

— Introducdo a técnica de filtragdo simples e filtragdo a vécuo.

- Extracdo de um sdlido (4cido acetilsalicilico) de uma mistura com um solvente utili-
zando a técnica de extragdo sélido-liquido.

— Introducdo a técnica de recristalizagdo de um sélido.

MATERIAL AUXILIAR NECESSARIO

e Para cada grupo de trabalho, quatro comprimidos de
Aspirina® (500 mg, adulto) ou qualquer outro medi-
camento contendo o Acido acetilsalicilico (AAS) devem
ser providenciados para uso na Parte I desta aula.

PARTE | - SEPARACAO DE SUBSTANCIAS

Filtragdo é uma técnica de separacido de misturas heterogéneas
constituidas por sélido disperso em meio liquido. Emprega-se um
filtro para separar as fases. Os filtros comumente empregados sdo
o papel e o algodio (quando se deseja evitar perda por dispersdo
através do papel). Os tipos comuns de filtracdo sdo: simples e por
succ¢io (a vicuo).

A filtracdo simples, como mostra a Figura 1.1, é recomendada
quando houver interesse no componente liquido, uma vez que
ela permite uma melhor retencio da fase sélida no filtro, forne-
cendo o liquido (filtrado) com menor grau de contaminag3o.

Na filtracdo simples com papel de filtro pregueado tem-se maior
superficie de filtracio e consequente aumento na velocidade do
processo.
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A filtragdo por suc¢do, ver montagem na Figura 1.2, é recomen-
dada sempre que houver interesse no componente sélido da
mistura (que pode ser obtido com residuo minimo de solvente).
O rendimento quanto ao tempo, em relacio a filtracio simples,
‘torna o uso da filtracdo a vidcuo um processo de rotina no labo-
ratério. Entretanto, pode haver perda em eficiéncia na filtracdo e
desta forma uma filtracio simples subsequente é recomendada,
caso o filtrado seja o componente de interesse.

Uma filtracdo “a quente” é utilizada quando as substancias sio
soldveis sob aquecimento e insoltveis sob resfriamento, princi-
palmente em recristaliza¢ées. Neste caso, utiliza-se funil apro-
priado com corrente de dgua ou ar quente, ou mesmo aquecido
por eletricidade. Entretanto, usa-se improvisar um aquecimento
prévio do sistema de filtracio por meio de banho de 4gua quente
ou aquecimento em estufa. Na filtracio simples com aquecimento
é aconselhdavel utilizar funil sem haste.

.Figura 1.1 - Montagem para filtracio simples

Figura 1.2 - Montagem para filtragdo scb pressio reduzida. A direita temos uma vista superior
do funil de Bichner mostrando o posicionamento do papel de filtro



AULA1

Extracéo consiste na separa¢io de um componente de uma mis-
tura, por meio de um solvente. Sdo comuns extra¢io sélido-liquido
e extracdo liquido-liquido.

A extracio liquido-liquido é largamente empregada para separar
um composto organico de solugdes ou suspensdes aquosas. Neste
caso, a extracdo fundamenta-se no fato de que as substancias orga-
nicas sdo, em geral, soliveis em solventes organicos e muito pouco
soltiveis na 4gua. Desse modo, sio formadas duas fases pela adigdo
de solvente organico, e, apds agitacio, a substancia a ser extraida
passa em maior parte da fase aquosa para o solvente orginico.
Uma decantacdo posterior, com uma subsequente remocio (por
destilacdo) do solvente, permite separar a substancia desejada.

A extracio simples de mistura sélida (extracio sélido-liquido), no
entanto, é feita, geralmente, por aquecimento e/ou agitacdo da
mistura com o solvente e posterior filtracdo. Os componentes do
extrato (que estio no liquido) podem ser obtidos através de recu-
peracio (remocio por destilacio) do solvente. E possivel empregar
um solvente que dissolva sob aquecimento certo componente da
mistura sélida, tendo-se o cuidado de filtrar o material ainda a
quente e, entio, deixd-lo em repouso para precipita¢io do sélido
com a redu¢io da temperatura. Neste caso, uma filtracdo forne-
cer4 o componente sélido extraido.

Outra técnica de extracdo, a extracio exaustiva, é aquela em que
a mistura permanece em contato com o solvente por tempo pro-
longado, ou por extracdes repetidas, até total remoc¢ao dos compo-
nentes desejados.

A extracido continua tanto de misturas sélidas quanto liquidas
exige aparelhagem prépria como extratores adequados, os perco-
ladores, por exemplo. A montagem da Figura 1.3 apresenta uma
extracdo em aparelho Soxhlet.

Figu 2 1.3 - Aparelho Soxhlet

19
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Nesta experiéncia, o dcido acetilsalicilico, principio ativo do analgé-

sico e antipirético Aspirina®, serd extraido do comprimido utili-

zando a técnica de extra¢io sélido-liquido.

O OH

o CHs

h

o

Acido Acetilsalicilico (AAS)

Trabalho experimental

Materiais

Béquer de 250 mL (1)
Erlenmeyer de 250 mL (1)
Proveta de 100 mL (1)
Bastdo de vidro (1)

Funil simples (1)

Funil de Biichner (1)
Kitazato 250 mL (1)
Trompa d’agua (ou bomba de vicuo) (1)
Papel de filtro (3)

Mufa (1)

Garra (1)

Suporte universal (1)
Tubo de ensaio (3)
Conta-gotas (1)

Garrafa lavadeira (1)
Tesoura (1)

Espatula (1)

Vidro de relégio (1)



AULA 1

Substancias quimicas, solventes ¢ reagentes

Quatro comprimidos de Aspirina® de 500 mg, adulto
(ou outro similar contendo AAS)

Gelo picado
Agua
Soluc¢io de iodo em iodeto

Etanol

Solucdo de iodo em iodeto: dissolver 5 g de iodeto de potassio e 1g de
iodo em 330 mL de 4gua.

Vocé deve encontrar a solugdo de iodo em iodeto ja preparada.

Extracdo do acido acetilsalicilico de comprimidos

Procedimentos

e Coloque 40 mL de etanol (PA) em um béquer de 250 mL.

e Adicione ao etanol quatro comprimidos de Aspirina’

®
(ou outro similar contendo AAS). Observe o ocorrido
antes de agitar.

Triture os comprimidos adicionados ao etanol e agite
com um bastao de vidro. Observe o ocorrido e anote.

Faca uma filtracido simples para retirar o sélido inso-
lavel (Sélido 1), recolhendo o filtrado em um erlen-
meyer de 250 mL.

Roteiro para filtracao simples:

Monte um suporte universal e conecte um anel para funil a haste do
suporte.

Apoie o frasco receptor (béquer, erlenmeyer) a base do suporte e um
funil de vidro ao anel de modo que a haste do funil toque a parede
interna do frasco (ver Figura 1.1).

Dobre o papel de filtro a0 meio, e novamente ao meio, a fim de se obter
um cone.

Adapte o cone de papel ao funil e umedeca com solvente (0 mesmo
liquido da mistura a ser filtrada).

Despeje a mistura no funil, aos poucos, com a ajuda de um bastao de
vidro.

Cuide para que a quantidade de residuo de mistura seja a minima pos-
sivel (agite o frasco durante o ato de despejar, ou lave com o mesmo
solvente).
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e Adicione gelo triturado até o volume de 100 mL. Deixe
amistura em banho de gelo fundente. Aguarde até que
todo o gelo triturado tenha derretido. Caso ndo ocorra
formacéo de precipitado, adicione mais gelo triturado
até o volume de 200 mL.

o Filtre a vacuo a solugio, usando 4dgua gelada para
remover o sélido remanescente do erlenmeyer (Sélido
II). Seque o sélido o méaximo possivel, deixando a
trompa d’dgua ou bomba de vacuo ligada.

Roteiro para filtracao a vacuo (por succio, sob
pressao reduzida):

a.  Fixe o kitazato a haste do suporte universal, com auxilio de uma mufa e
uma garra para condensador.

b.  Conecte o funil de Biichner ao kitazato através de uma rolha de bor-
racha e conecte o kitazato ao sistema de vdcuo (mangueira ligada a
trompa d’agua e a torneira, ou a bomba).

c.  Adapte um circulo de papel filtro & base do funil de modo a cobrir
todos os orificios (ver Figura 1. 2) e umedeca com solvente (o liquido da
mistura a ser filtrada).

d.  Libere o fluxo de dgua (ou ligue a bomba) para succio do ar e despeje
a mistura sobre o centro da base do funil, com ajuda de um bastdo de
vidro.

e.  Espere até que a auséncia de gotas de filtrado seja verificada para inter-
romper a sucgao de ar e, entdo, feche a torneira (nunca feche a torneira
sob succdo de arl Interrompa a sucgdo removendo a mangueira ou fe-
chando a torneira da trompa antes de fechar a torneira de dgua).

f. Remova o sdlido do funil, com ajuda de espatula.
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e Transfira uma pequena quantidade da solu¢io con-
tida no kitazato para um tubo de ensaio. Adicione trés
gotas de solucdo de iodo em iodeto. Observe e anote
o ocorrido.

e Transfira uma pequena quantidade do sélido inso-
lavel (Sélido I), obtido durante a filtracio simples,
para um tubo de ensaio contendo cerca de 2 mL de
agua. Aqueca, agite e resfrie a solu¢do. Em seguida,
adicione trés gotas de solu¢do de iodo em iodeto.

¢ Transfira uma pequena quantidade do sélido (Sélido
II), obtido durante a filtracio a vacuo, para um tubo de
ensaio contendo cerca de 2 mL de 4gua. Aqueca, agite
e resfrie a solucdo. Em seguida, adicione trés gotas de
solucio de iodo em iodeto.

e Compare os resultados obtidos nos testes.
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PARTE Il - RECRISTALIZACAO

Cristalizacio é a formacdo de cristais de um soluto em uma solugéo,
por abaixamento da temperatura ou aumento da concentracio do
soluto. O fenémeno da cristalizacio é justamente o inverso da
dissolucdo. Com o abaixamento da temperatura, o movimento
das particulas do soluto no liquido é diminuido, as particulas
se aproximam de modo que as forcas de coesdo e reticulares
aumentam e terminam por aprisiond-las na rede cristalina.
A cristalizacio é usada para a obtencio de cristais de certas
substancias, para purificacdo de substincias e para separagio de
solutos. Evidentemente, é essencial que a substéincia seja solivel a
quente e insoluvel a frio.

Distinguem-se dois tipos de cristalizacao:

e C(ristalizacdo simples — quando a solugdo contém
apenas um soluto.

e Cristalizacdo fracionada — quando a solu¢do contém
mais de um soluto.

A Recristalizacdo é o método mais comum de purificacido de subs-
tancias sélidas e inclui pelo menos quatro etapas:

1. Dissolu¢io da substincia impura a uma temperatura
mais elevada que a ambiente (dissolucio a quente). As
vezes, torna-se necessario uma filtracdo a quente de
modo a eliminar qualquer material insolavel;

2. Resfriamento da soluc¢io;

3. Separacido dos cristais formados (recristalizados) e o
meio liquido (solucdo-maie), geralmente por filtracio;

4. Secagem do recristalizado.

O solvente para a recristalizac¢io deve dissolver grande quantidade
da substancia em temperatura elevada e pequena quantidade em
temperatura baixa, deve dissolver as impurezas mesmo a frio ou
nio dissolvé-las, mesmo a quente.

As vezes, uma mistura de solventes pode ser mais conveniente,
desde que um dissolva bem a substancia a frio e outro ndo, mesmo
a quente. Neste caso, dissolve-se a substdncia em pequena quan-
tidade do solvente no qual ela é solavel, acrescenta-se o outro sol-
vente até ligeira turvacdo da solu¢io (sob aquecimento) e, entdo,
a torna novamente limpida com o solvente (pequena quantidade)
no qual a substancia é solavel.
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Nesta experiéncia, o acido acetilsalicilico, extraido dos compri-
midos de Aspirina® (ou similar), sera purificado por recristalizacio.

Trabalho experimental

Materiais
¢ Erlenmeyer de 100 mL (1)
e Provetade 50 mL (1)
e Bastio de vidro (1)
o Tripé (1)
e Bicodegis (1)
o Tela de amianto (1)
e Fosforos
e Funil de Biichner (1)
e Kitazato de 250 mL (1)
e Trompa d’agua (ou bomba de vacuo) (1)
e Papel de filtro (1)
e Mufa (1)
e Garra (1)
e Suporte universal (1)
e Tubo de ensaio (2)
e - Suporte (1)
e Conta-gotas (1)
e Garrafa lavadeira (1)
e Tesoura (1)
e Espiatula (1)
e Vidro de reldgio (1)

Substancias quimicas

e Acido acetilsalicilico isolado de comprimidos de
Aspirina® (ou outro similar)

e Soluc¢io de iodo em iodeto

o Agua
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Recristalizac3o do acido acetilsalicilico isolado

Procedimentos

Transfira o acido acetilsalicilico obtido de comprimidos
de Aspirina® (ou outro similar) para um erlenmeyer de
100 mL.

Adicione 20 mL de dgua destilada e aqueca até que os
cristais se dissolvam. Remova o aquecimento e deixe
a solucdo resfriar em repouso absoluto até que novos
cristais sejam formados. Evite agita¢do e resfriamento
bruscos.

Filtre a vacuo e seque o méximo possivel os cristais
obtidos, deixando o sistema de vacuo ligado.

Repita o teste com solugdo de iodo em iodeto para o
sélido obtido e na “4gua-mae”. Compare com os testes
anteriores. Anote e interprete os dados obtidos.

Transfira os cristais para um vidro de relégio ou
béquer de 50 mL, identifique e deixe em repouso em
dessecador, ou na capela, até a aula seguinte, para
secar o sélido obtido.

O 4cido acetilsalicilico recristalizado nesta aula deve ser recolhido
e guardado. Na préxima aula esse material terd o seu ponto de
fusio determinado e o seu grau de pureza avaliado.

@ ATENCAO:

Muito cuidado ao utilizar o bico de gés. Verifique os regis-
tros e as mangueiras primeiro. Proteja cabelos, manga de
avental etc.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:

Diferenciar diferentes tipos de filtragdo.
Diferenciar diferentes tipos de extragéo.

Reconhecer um método de purificacio de substancia
sélida.

e Qualquer ddvida, nio hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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AUTOAVALIACAO

Dada uma mistura heterogénea, que fatores determinam a escolha do filtro e
do tipo de filtracio a serem utilizados para a separacio de suas fases?

Como se deve proceder para lavar, no filtro, um sélido razoavelmente soltvel
em agua?

Seria conveniente fazer uma filtracio a pressio reduzida com um funil de
vidro (usado na filtracio simples), em lugar do funil de Biichner? Explique.

Para que fins se utiliza a recristalizacio?

Numa cristalizagdo, qual é o efeito exercido sobre o tamanho dos cristais a
serem formados, por um processo de resfriamento lento ou répido da solucio?

Que cuidados devem ser tomados para se obter cristais maiores em uma
cristalizacio?

A Aspirina® contém 4cido acetilsalicilico e amido. Como podem ser esses dois
componentes separados?

Por que nos comprimidos usados como medicamento se mistura amido ao

principio ativo?



ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Redija um relatério descrevendo os preparativos, montagens, de-
senvolvimentos e os resultados dos trés experimentos realizados
nesta aula. Pesquise e descreva resumidamente a histéria do AAS.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

PAVIA, D. L.; LAMPMAN, G. M.; KRIZ, G. S. Introduction to Organic
Laboratory Techniques. A Contemporary Approach. 3* ed. New York:
Saunders College Publ., 1988.

SHRINER, R. L.; FUSON, R. C.; CUTIN, D. Y. Identificacdo sistemd-
tica dos compostos orgdnicos: manual de laboratério. 6. ed. Rio de
Janeiro: Guanabara Dois, 1983.

SOLOMONS, T. W. G. Quimica orgéanica. Rio de Janeiro: Livros
Técnicos e Cientificos, 2001. v. 1 e 2.

VOGEL, A. L. Quimica orgénica. Anélise organica qualitativa. 3. ed.
Rio de Janeiro: Ao Livro Técnico e Cientifico, 1971-1985.v. 1, 2, 3.
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AULA i

Caracterizacao de uma

substancia pura
Ponto de fusao e solubilidade

OBJETIVOS

~ Introducdo 2 técnica de determinacao de ponto de fusao.
— Introdugio aos testes simples de solubilidade de um sélido em um liquido.
— Introdugdo aos testes simples de miscibilidade liquido-liquido.

PARTE | - PONTO DE FUSAO: CARACTERIZAA(;AO
E PUREZA DE UMA SUBSTANCIA

As diferentes interacdes interatémicas e/ou intermoleculares
entre as particulas (dtomos e/ou moléculas) que compdem a
matéria acarretam diferencas nas propriedades fisicas de uma
substancia, como a sua solubilidade, pontos de ebulicio (Pe) e
fusio (Pf), entre outros.

Os sélidos i6nicos tém interacdes eletrostaticas entre os ions que
os formam (ions: citions e dnions) tdo fortes que a sua fusdo sé é
possivel a temperaturas muito elevadas (Ex.: Pf NaC/ = 801 °C) e
a sua vaporizacdo ocorre s6 a temperaturas altissimas, da ordem
de alguns milhares de graus Celsius (Ex.: Pe NaC/ = 1413 °C). Por
outro lado, os compostos moleculares, aqueles que tém ligacoes
covalentes, apresentam, em geral, pontos de ebulicdo e fusdo
relativamente baixos, pois as interacdes intermoleculares neles
existentes sio bem mais fracas; intera¢des do tipo dipolo-dipolo
permanente sio encontradas nos compostos polares (com liga-
cdes covalentes polares) e dipolo induzido-dipolo induzido, nos
compostos apolares (com ligagdes covalentes apolares ou com mo-
mento dipolo total nulo). As intera¢des dipolo-dipolo permanente
sdo mais fortes que as do tipo dipolo induzido-dipolo induzido e
isto explica por que o metano (CH,) é gis, enquanto que o iodome-
tano (CH31) é um liquido, A temperatura e pressdo ambientes.
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O ponto de fusdo de um sélido, para uma dada pressio externa
fixa, é a temperatura na qual as fases sélida e liquida coexistem
em equilibrio. Para substincias puras, a mudanca do estado
sélido para liquido é bem definida, de modo que a temperatura
permanece rigorosamente constante desde o primeiro momento
em que se observa a desagregacio do sélido até o momento em
que a amostra se torna completamente liquida. O ponto de fusio
é, portanto, valioso para fins de caracterizacio da pureza de uma
substancia sélida e, também, para a sua identificacio. Entretanto,
é preciso considerar a presenca de impurezas nos sélidos, o
que normalmente altera as suas temperaturas de fusio. Essas
impurezas podem ser parcialmente eliminadas pelos chamados
agentes secantes, que sio utilizados em dessecadores. Procure
ler mais sobre os agentes secantes em livros ou na internet. A
presenca de impureza em uma amostra sélida alarga normalmente
a sua faixa de fusio (intervalo entre as temperaturas de inicio e
término da fusdo). Uma faixa de fusio pequena é uma indicacio
da alta pureza de uma substancia. Por esses motivos, o ponto de
fusdo constitui um dos critérios de pureza mais utilizados para
substancias s6lidas.

Nesta etapa dos trabalhos préticos desta aula vamos observar as
diferencas de propriedades fisicas entre compostos organicos e
£ompostos inorganicos.

Trabalho experimental

Materiais
e Suporte metalico (1)
e Mufa (2)
e Garra (2)
e Bicodegis (1)
o Foésforos
e - Almofariz com pistilo (1)
e Termoémetro (0 a 200 °C) (1)
o Capilar (4)
e Anel (gominha) e tubo de borracha ou latex (1)
e Tubo longo de vidro aberto em ambas as extremidades (1)
e Tubo de Thiele (1)
e Vidro de relégio (1)
e Espatula (1)
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Substancias quimicas

Glicerina ou éleo (~100 mL)

Acido acetilsalicilico (AAS) recristalizado (~20 mg)
Acet.anilida (~20 mg)

para-nitroacetanilida (~20 mg)

Acetato de sédio (~20 mg)

Procedimentos

Monte um aparelho para determinacio de ponto de
fusio utilizando um tubo de Thiele, colocando um vo-
lume adequado de glicerina ou 6leo (ver Figura 2.1).

Escolha um termémetro graduado de 0 a 200 °C, no
minimo.

Pegue um tubo capilar e feche uma das extremidades
girando-o ao leve contato com a chama do bico de gés.
Feche outros trés tubos.

Coloque um pouco de AAS recristalizado num vidro de
relégio e introduza a substancia no capilar tocando-a
com a extremidade aberta do mesmo.

Observacao:

Talvez seja necessdrio pulverizar o sélido: use um bastdo de vidro ou a
espatula se for necessario realizar essa tarefa.

Com auxilio de um tubo longo de vidro, compacte o
sélido no fundo do capilar. Para isso, deixe o tubo ca-
pilar cair dentro do tubo longo de vidro até atingir o
chio, com a extremidade fechada para baixo. Verifique
a quantidade de sélido no tubo capilar (cerca de 1 cm
de altura no capilar) e codifique-o utilizando um pincel
atémico.

Devolva o residuo de AAS para o frasco original e limpe
o vidro de relégio com papel higiénico.

Repita os procedimentos seguidos acima introduzindo
agora acetanilida, para-nitroacetanilida e acetato de
sédio em tubos capilares distintos; tome o cuidado
de codificar os tubos diferenciadamente, utilizando
cores diferentes ou diferentes nimeros de tragos, por
exemplo.
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e Com auxilio de uma gominha de litex, fixe cuidado-
samente os tubos capilares ao termémetro de modo
que as substancias fiquem na mesma altura do bulbo
do termdmetro e a gominha o mais préximo possivel
das extremidades abertas dos capilares.

o Verifique se o termémetro tem um pedaco de tubo
de litex na extremidade superior. Prenda-o a uma
garra de modo que o bulbo do termémetro atinja o
nivel da saida superior da alca do tubo Thiele e esteja
totalmente submerso no éleo (conforme indicado na
Figura 2.1). Confira se a escala do termémetro (para
uma faixa de 60 a 220 °C) esta acessivel para uma
leitura simples.

@D Atencao:

Cuide para que a gominha ndo seja atingida pelo 6leo, nem mesmo apés o
aquecimento (se for necessario, remova parte do 6leo do tubo de Thiele).

e Aqueca cuidadosamente o sistema, tendo o cuidado
de manter sempre a chama tocando apenas a alca do
tubo Thiele. Atente para a variacio na temperatura
(que nao deve ser muito rapida), para o aspecto fi-
sico adquirido pelas substincias e para a temperatura
na qual alguma mudanca no seu aspecto for notada.
Anote essas observacdes (temperaturas e modifica-
¢Oes fisicas).

@ Atencio:

Eventualmente, pode ser que a fusdo da para-nitroacetanilida no seja
observada, mas sim a sua decomposicio, que pode ocorrer antes de 200°
C, e € assinalada por uma modificacio da cor do sélido.

e O aquecimento deve ser interrompido ao se verificar
a fuso (ou a decomposi¢io) das substancias. A tempe-
ratura de fusdo do acetato de sédio é consideravel-
mente elevada e ndo sera visualizada com esse sistema
simples de medidas de ponto de fusio.
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Bul od
termOmetr
e as amos

Figura 2.1 - Montagem para determinag¢io do ponto de fusdo

Utilize a Tabela 2.1 para o registro das temperaturas e das modi-
ficacbes observadas nas determina¢des dos pontos de fusdo das
substéncias investigadas. Dé uma legenda adequada para a Tabela
2.1.

Tabela 2.1
Processo de Fusdo/temperatura (°C)
Substancia Observacdes
Inicio Término

Experimento opcional

Caso no laboratério tenha um equipamento para determinar o
ponto de fusio, verifique novamente a fusdo do produto recrista-
lizado. Compare as observagdes feitas na determinacio do ponto
de fusdo do AAS nos dois modos: com a montagem empregando o
tubo de Thiele e com o equipamento de ponto de fusio préprio.
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PARTE Il - SOLUBILIDADE: INTERACAO ENTRE AS SUBSTANCIAS

A solubilidade, a possivel dissolucio (de sélido), ou miscibilidade
(de liquido) em um liquido qualquer, também é influenciada pelo
tipo de interacdo intermolecular existente entre soluto e solvente.
Em relacdo 4 miscibilidade, observa-se que liquidos polares sio
misciveis em liquidos também polares e que liquidos apolares so
misciveis em liquidos apolares. E do mesmo modo, sélidos polares
sdo soltveis em liquidos polares e sélidos apolares sio soluveis em
liquidos apolares (a conhecida regra do “semelhante dissolve seme-
lhante”). Cabe ressaltar que sélidos iénicos sio praticamente bem
soliveis somente em solventes de alta constante dielétrica (capaci-
dade de separagdo de cargas elétricas opostas) como a dgua.

Esta experiéncia visa a observa¢io experimental das diferencas
nas solubilidades (propriedade fisica) de substancias quimicas em
relacdo as ligagées intermoleculares solvente-soluto e intramo-
leculares presentes e, especialmente, a diferenciacio entre com-
postos i6nicos e ndo idnicos.

Trabalho experimental

Materiais
e Tubo de ensaio (12)
e Bastio de vidro (1)
e Espatula (1)

e Conta-gotas (3)

Substancias quimicas
e Acetanilida (~200 mg)
e Acetato de sédio (~200 mg)
e Cloreto de s6dio (~200 mg)
e Detergente incolor
e Acetona (~20 mL)
e Tolueno (~20 mL)
o Agua destilada

Procedimentos

1. Avalia¢io da solubilidade de substancias quimicas em
agua e solventes organicos:
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Coloque uma ponta de espétula de cloreto de sédio,
acetanilida e acetato de sédio, separadamente, em trés
tubos de ensaio, codifique-os e adicione dgua destilada
com conta-gotas (adicione apenas duas gotas).

Agite o tubo ap6s cada adi¢do (de duas gotas), anote o
ndmero de gotas necessarias para a dissolugdo de cada
sélido e classifique-os em soluvel, parcialmente soldvel
e insolavel. Insoltuvel serd aquela substincia que nio
se dissolveu com adi¢io de vérias gotas de dgua (para
este experimento vamos limitar a 12 gotas).

Repita o procedimento utilizando a acetona como sol-
vente e depois utilizando o tolueno.

Avaliacio da miscibilidade de substincias quimicas em
agua e solventes organicos:

Coloque 4gua em um tubo de ensaio (cerca de 2 cm
de altura no tubo). Pingue uma gota de detergente e
observe. Agite e observe novamente.

Repita o procedimento utilizando tolueno no tubo de
ensaio.

@ Alguns cuidados extras exigidos ao final da aula:

N3zo lave os termdmetros. Limpe-os com papel higiénico.
Néo descarte as gominhas no lixo. Deixe-as sobre a bancada.

Descarte os solventes organicos em frascos apropriados. Verifique
com o seu tutor quais os frascos devem ser utilizados.

Descarte os tubos capilares no lixo de vidro quebrado ou em
frasco indicado pelo seu tutor e lave o material utilizado.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:

Entender os diferentes tipos de intera¢bes intermo-
leculares.

Identificar e medir com auxilio de um termémetro o
ponto de fusio de uma amostra.

Explicar as diferencas na solubilidade de substancias
organicas e inorganicas.

o Qualquer davida, ndo hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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AUTOAVALIACAO

1. Conceitue ponto de fusio de uma amostra.

2. Como o ponto de fusio pode ser usado na avaliacio da eficiéncia do pro-
cesso de recristalizacio?

3. Qual afinalidade para se triturar uma substancia no laboratério?

4.  Consulte na literatura os valores dos pontos de fusio das substancias qui-
micas: 4cido salicilico, 4cido acetilsalicilico, acetanilida e p-nitroacetani-
lida. Explique a diferenca encontrada para os valores dos pontos de fusio
dessas substancias em termos das polaridades (momento dipolo) espe-
radas para as estruturas de suas moléculas.

5. Consulte na literatura fatos sobre o processo de fusio do acetato de sédio.
Explique seu alto ponto de fuso, apesar de ser um composto orgénico, e
as transformagGes experimentais que vocé observou para essa substincia
nesta aula.

6. Consulte na literatura a solubilidade entre os compostos abaixo:

.
~~__  Solvente

T~ - H,0 (g/mlL) Acetona (g/mL) | Tolueno ou Benzeno (g/mL)

Soluto

Cloreto de sédio

Acetanilida

Acetato de sédio

7. Explique as diferencas de solubilidade encontradas e compare-as com os
resultados que vocé observou nas atividades praticas desta aula.

8.  Faca uma pesquisa em livros ou internet sobre detergentes e amaciantes.
Agora responda:

a) Qual a estrutura molecular geral dos detergentes comuns? E dos
amaciantes?

b)  Por que detergentes, dissolvidos em 4gua, tém a habilidade de pro-
duzir espuma?
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ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Redija um relatério descrevendo os preparativos, montagens,
desenvolvimentos e osresultados dos dois experimentos realizados

nesta aula.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

BUDAVARI, S.; O’'NEIL, M. J; SMITH, A.; HECKELMAN, P. E;
KINEARY, J. F. The Merck Index. 12* ed. New Jersey: Merck & Co.,
Inc., 1996.

SHRINER, R. L.; FUSON, R. C.; CUTIN, D. Y. Identifica¢do sistemd-
tica dos compostos organicos: manual de laboratdrio. 6. ed. Rio de
Janeiro: Guanabara Dois, 1983.

VOGEL, A. Quimica orgdnica. Anélise orginica qualitativa. 3. ed.
Rio de Janeiro: Ao Livro Técnico e Cientifico. 1971-1985.v. 1, 2, 3.
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Extracdo liquido-liquido

OBJETIVOS

~ Introdugdo a técnica de extragdo liquido-liquido.

~ Eliminacdo de dgua contida em liquido utilizando agente secante.

~ Introducdo a técnica de destilagdo simples.

~ Utilizagdo das técnicas acima, na purificacdo de um solvente, o cloroférmio.

PARTE | - EXTRACAO LiQUIDO-LiIQUIDO: SEPARACAO DE SUBSTANCIAS

Os solventes orginicos adquiridos comercialmente e utilizados no
laboratério geralmente apresentam contaminantes que devem ser
eliminados antes de serem usados. Muitos desses contaminantes
podem ser os verdadeiros responsédveis pela toxicidade do sol-
vente. Um dos solventes organicos mais utilizado é o cloroférmio,
por apresentar polaridade consistente com uma grande parte das
moléculas orgénicas, sendo sua toxicidade atribuida ao fosgénio
(0=CC/,), a principal impureza nele contida. Além do fosgénio,
uma amostra de cloroférmio comercial pode conter cloro, acido
cloridrico, etanol e acetona.

O cloroférmio comercial pode conter pequena quantidade de
etanol (0,5 a 1%), a ele as vezes adicionado para atuar como esta-
bilizador. Se exposto 4 luz ou ao ar por um tempo prolongado, o
cloroférmio se decompbe aumentando as impurezas.

Para se testar a qualidade do cloroférmio pode-se usar testes com
reagentes quimicos, como nitrato de prata para verificacdo de
presenca de ion cloreto (em fase aquosa obtida por lavagem do
cloroférmio) e benzidina (4,4’-Diaminodifenila) (adicionada a
amostra e deixada em repouso por 24 horas) para verificaco
de presenca de fosgénio, acido cloridrico, (HC/) e cloro, (C/,)
(turvacio amarela, turvacio esbranquicada e aparecimento de
cor azul, respectivamente).
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A elimina¢io dos contaminantes de amostras comerciais, entre-
tanto, é razoavelmente obtida com lavagens repetidas do solvente
com agua, com a qual reagem ou sio solaveis, mas que apresenta
baixa miscibilidade com o cloroférmio. Porém, em amostras de
origem duvidosa ou envelhecida, é aconselhavel lavar o solvente,
inicialmente, com solu¢do aquosa alcalina, a fim de reduzir o nivel
de fosgénio, embora seja dificil eliminar um contetdo menor que
0,0003%. Na recuperacio de amostra proveniente de extracdes,
no entanto, é aconselhavel um tratamento mais efetivo utili-
zando, além de hidréxido de sédio, acido sulfarico concentrado
seguido de bicarbonato de sédio diluido e dgua.

A purificacdo de amostra comercial de boa procedéncia, para fins
de medidas de constantes fisicas, pode ser feita com utilizacio
de 4gua, seguida de secagem com sulfato de sédio ou de calcio e
posterior destilagio em montagem de vidro.

A extracdo liquido-liquido consiste na separacio de componentes
de uma mistura, por meio de uma distribuicio das substancias
entre meios liquidos que formam fases distintas.

Segundo a lei da distribuicio ou lei da particio, a uma dada
temperatura, se a um sistema formado por duas camadas liquidas
for adicionado um terceiro componente sélido, soltvel indivi-
dualmente em ambas as camadas, entio esse sélido ira se distribuir
entre os dois solventes na propor¢io que faz a razio entre as suas
concentracbes C, e C,, em cada um dos solventes, permanecer
uma constante K=CA/CB. Essa razio K, é denominada coeficiente
de distribuicdo ou coeficiente de particio. Existe uma boa
correspondéncia entre o coeficiente de particio e a razio entre as
solubilidades do componente nos dois solventes.

A extracio liquido-liquido é muito empregada para remover um
componente de natureza organica existente em mistura aquosa
oupararemover deum solvente organico os compostos inorganicos
indesejaveis, ou outros de natureza i6nica ou significativamente
polares, soltveis em agua. No primeiro caso, a extracio
fundamenta-se no fato de que as substancias organicas sio
soldveis em solventes organicos e, em geral, muito pouco solaveis
em agua. Um solvente organico é, entido, adicionado ao meio
aquoso para extracdo do componente organico. No segundo caso,
aextracdofundamenta-senofatodequeassubstanciasinorganicas
(e outras de natureza iénica) sio, em geral, muito soluveis na
dgua, de modo que ao se formar duas fases pela adicio de 4gua ao
solvente organico; apds agitacdo, as substancias mais polares e
i6nicas passam em maior parte da fase orginica para a fase aquosa.
Tal procedimento é geralmente denominado lavagem. Uma
decantacdo posterior e subsequente destilacio do componente
orgénico (solvente) permitem a sua purificacio.
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Deve ser considerado que diversas lavagens sequenciais com
porcdes de solvente apresentam melhores resultados do que uma
lavagem apenas com o volume total do solvente.

Nesta experiéncia seguiremos um procedimento simples para a
remocio de contaminantes presentes num solvente organico, o
cloroférmio. Em etapas subsequentes trataremos da sua purifi-
cacio fazendo o uso da técnica de destilagdo simples.

Trabalho experimental

Materiais
e Funil de separagdo de 250 mL (1)
e Proveta de 100 mL (1)
e Provetade 50 mL (1)
e Erlenmeyer de 120 mL (1)
e Suporte (1)
e Anel (1)
e Funil simples (1)
e Substancias Quimicas
e Cloroférmio (50 mL)
e NaHCO, ag. 5% (25 mL)
o Agua destilada

Procedimentos

e Num funil de separacio de 250 mL, coloque 50 mL de
cloroférmio e 25 mL de 4gua destilada. Tampe o funil
adequadamente e segure-o de modo que sua haste
fique inclinada e voltada para cima, conforme Figura
3.1. Agite, delicadamente, a mistura e libere o gés de
seu interior, abrindo a torneira, com o funil invertido
e inclinado (ver Figura 3.1). Repita a agitacdo por
outras duas vezes, abrindo-se sempre a torneira, para
diminuir a pressio interna.

e Deixe o funil suspenso num suporte acoplado com anel
por alguns minutos até que a camada inferior organica
fique perfeitamente limpida. Remova a tampa do funil
e separe essa camada, controlando a torneira do funil e
recolhendo-a em erlenmeyer limpo (ver Figura 3.2).

e Recolha afase aquosa em outro erlenmeyer, passe 4gua
destilada no funil de separacao, lavando-o e coloque
25 mL de solucdo aquosa de bicarbonato de sédio,
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NaHCO,, a 5%. Transfira o cloroférmio para o funil de
separacdo e proceda a extragio agitando suavemente
por trés vezes. Separe as fases recolhendo a fase or-
ganica no erlenmeyer vazio e a fase aquosa no outro,
juntando as fases aquosas.

Novamente passe 4gua destilada no funil de separacio,
lavando-o e coloque outros 25 mL de agua destilada.
Da mesma forma transfira o cloroférmio para o funil
de separacio e proceda a extracio agitando por trés
vezes. Separe as fases recolhendo a fase organica no
erlenmeyer vazio e a fase aquosa no outro, juntando
as fases aquosas. Descarte a fase aquosa na pia, sob
agua corrente (com torneira aberta).

e Utilize a fase organica na Parte II desta atividade.

Figura 3.1 - Maneira correta de manusear um funil de decantacao

Figura 3.2 - Montagem para separacio por decantacio
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PARTE I1 - DESTILACAO SIMPLES: PURIFICACAO DE UMA SUBSTANCIA

A destilacio constitui um processo de separagdo de substancias
presentes em uma solucio de dois ou mais componentes, onde
pelo menos um desses componentes é liquida. Essa técnica opera
submetendo a solucio a um processo de vaporizagio seguida de
condensacio. Na destilacio simples, apenas um constituinte deve
necessariamente ser liquido. Geralmente o liquido esta contami-
nado com compostos sélidos e, desta forma, pode ser separado,
permanecendo os contaminantes no baldo de destilagao.

Aquecendo-se um liquido puro em um equipamento de destilacdo
como o da Figura 3.3, a pressdo de vapor do liquido, ou a ten-
déncia das moléculas sairem da superficie, aumenta até se igualar
A pressio atmosférica, quando entdo o liquido comeca a ferver
(formam-se bolhas por entre o liquido). A medida que o sistema
vai absorvendo o calor necessario para a transformagio do liquido
em vapor, ocorre a vaporizagio, e o vapor é liberado alcan¢ando o
condensador, onde, causado por uma troca de calor com a super-
ficie do equipamento, retorna 2 fase liquida. O processo de vapori-
zacdo, em substincias puras, ocorre em temperaturas definidas
(ponto de ebuli¢cdo), que permanecem fixas até a completa vapori-
zacio do liquido. Dessa forma, a temperatura de ebuli¢do constitui
uma propriedade fisica util na caracterizacio das substancias qui-
micas puras. De forma semelhante, pode-se avaliar a pureza de um
liquido através da temperatura na qual ele destila.

O ponto de ebulicdo de um liquido pode ser definido como a
temperatura na qual sua pressio de vapor é igual a pressdo externa
exercida, em qualquer ponto, sobre a sua superficie. Dessa forma,
a reduciio da pressio externa que atua sobre um liquido permite
que ele destile em temperatura mais baixa que a sua temperatura
de ebulicio normal. A pressio de 760 mm de mercirio, ou uma
atmosfera, o ponto de ebulicio de um liquido é denominado ponto
de ebulicio normal.

A Tabela 3.1 mostra os pontos de ebulicdo normal e os calores
latentes de vaporizacio para algumas substancias puras.
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Tabela 3.1

Ponto de ebulicio e calor latente de vaporizacio

para algumas substancias puras

‘ Calor latente de vaporizacio

Substincia ‘ Pe/°C (el

Acet(;na 7 ) 56,27 ‘ 7 7 ) 125,3
7C107r(7)fér;n?io o 7 7é1,27 - 597,3
Metanol | 647 | 2617
Hexano - 6738,7” 7 - 79,2
7Tetriéclor;etio dewcarb;no 7 ‘ 76,7 - 7 46,4
Banod | 783 | ’ 200,0
Gidobeamo | 845 | esg
Aga | 1000 5366
Tolﬁéno 7 o 110,6 7 86,8

Nesta experiéncia vamos utilizar a técnica de uma destilacio sim-
ples para obter um solvente, o cloroférmio, com um grau de pu-
reza adequado para utilizacio em atividades laboratoriais.

Trabalho experimental

Materiais

Baldo de destilacio de 125 mL (1)
Condensador reto (1)
Mangueira (2)
Termoémetro (1)

Tela de amianto (1)
Alonga (1)

Suporte (3)

Garra (3)

Mufa (3)

Proveta de 50 mL (2)
Bico de gés (1)
Fésforos

Funil de haste longa (1)
Espatula (1)

Aro metalico (1)
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Substancias quimicas

o Cloroférmio obtido apés a extragio liquido-liquido

e CaC/, anidro (ou Na,SO, ou CaSO,) (~5g)

Esquema da montagem de um sistema de destilagdo simples

Um sistema de destilacdo simples de bancada pode ser visto na
Figura 3.3. Analise essa figura e veja, esquematicamente, al-

guns passos que foram seguidos para a montagem do sistema de

destilacéo:

i

As montagens devem ser feitas seguindo uma ordem
preferencial de baixo para cima.

O condensador sé deve ser inserido na montagem ja
com as mangueiras.

O fluxo de 4gua, no condensador, deve ser feito sempre
de forma ascendente. Observe que na Figura 3.3 a
mangueira de entrada de dgua estd adaptada na parte
inferior a direita, e a saida na parte superior a
esquerda.

A alonga (peca do conjunto de destilagio que serve
para direcionar o liquido destilado ao frasco coletor)
deve ser a ultima peca a ser colocada na montagem e
sempre a primeira a ser retirada.

O termémetro sé deve ser colocado ao baldo de des-
tilacio depois de ser introduzido de forma adequada
na rolha. Verifique sempre se o orificio na rolha tem o
didmetro apropriado para a introdugio de um termd-
metro de modo a evitar acidentes que possam resultar
em quebras. Quebras tanto do termémetro quanto do
balo!

Atente para as posi¢des e uso correto de garras, mufas,
mangueiras etc.

Nunca lave um termémetro. Havendo necessidade de
seca-lo, use um lenco de papel.

Como recomendacio final, nio se esquega que, termi-
nadas as operagbes com o sistema de destilagdo sim-
ples, ndo se deve fazer descartes de sélidos na pia, mas
sim em um lixo apropriado.
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Figura 3.3 - Montagem para destilacio simples

Procedimentos

e Transfira a fase organica obtida apés as extracbes
liquido-liquido para um balio de destilacio (utilize
um funil de haste longa) de 125 mL e adicione cloreto
de célcio anidro, CaC/, (ou sulfato de sédio ou sulfato
de célcio) até que o liquido fique perfeitamente lim-
pido. Geralmente a quantidade de agente secante ne-
cessaria é pequena, o suficiente para cobrir o fundo do
recipiente. Vire a saida lateral do balio para cima, de
modo a impedir a passagem de p6 pelo mesmo.

Observacao:

O agente secante CaC/, dispensa utilizacio de pérolas de porcelana na
destilagdo, desde que nio esteja totalmente pulverizado. Na utilizacio
de outro agente, é necessario introduzir um ou dois pedacos de pérolas
de porcelana no baldo de destilagio, a fim de evitar uma superebulicdo
e consequente projecao do liquido, e ndo do vapor, para o condensador.

Destile o liquido, cuidadosamente, com o auxilio de uma
montagem apropriada (ver Figura 3.3).
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@ Cuidado!

Faca a montagem do sistema de destilagdo simples o mais distante
possivel da torneira e da mangueira de gas! Comece pelo posicionamento
do balio de destilacio na tela de amianto, deixando 3-5 dedos de
distancia em relacio ao bico de gas. Fique atento para a colocagdo das

mangueiras de dgua e do termdmetro. Sempre conecte o condensador ja

193

com as mangueiras colocadas e deixe a alonga por dltimo, colocando-a
somente no momento de executar a destilacao.

e Atente para a temperatura na qual se inicia o processo

de destilacio e interrompa o aquecimento antes que se
verifique a secura no baldo de destilacdo, com aparente
borbulhamento de liquido no agente secante. Anote
essa temperatura. Remova a alonga logo que terminar
a destilagdo.

Desmonte o sistema de destilacio e transfira o pro-
duto para um frasco identificado, conforme indicado
pelo tutor.

Lave o material e deixe a vidraria secando de forma
que o risco de quebra seja 0 menor possivel. Nunca a
deixe na parte superior da bancada.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:

Utilizar de maneira adequada um funil de separacéo.
Utilizar de modo adequado agentes secantes.
Fazer a montagem de uma destilacio simples.

Medir com auxilio de um termémetro o ponto de ebu-
licio de um liquido.

o Qualquer ddvida, ndo hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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AUTOAVALIACAO

Conceitue extracio liquido-liquido e destilacio simples.

Pesquise em livros ou na internet, e faca alguns comentarios sobre a efici-
éncia e os tipos de agentes secantes mais comumente utilizados para tratar
solventes orgénicos. Para que casos especificos sio eles empregados?

Determine o rendimento obtido no processo de purificacio do cloroférmio.

Qual foi a fung¢do da utilizacdo de bicarbonato de sédio no tratamento do
cloroférmio comercial?

Fornega as estruturas quimicas (férmula estrutural) das substancias: cloro-
férmio, bicarbonato de sédio, acetona, etanol, fosgénio e benzidina.

Faca uma pesquisa e comente sobre a ficha de seguranca do fosgénio e veri-
fique a sua toxicidade.

Pesquise e comente sobre o teste de deteccdo do fosgénio pela benzidina.
Conceitue calor latente de vaporizacio.

Comente sobre as grandes diferencas observadas entre d4gua e metanol nos
valores dos seus pontos de ebuli¢io e calor latente de vaporizacio.
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ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Redija um relatério descrevendo os preparativos, montagens, desenvol-
vimentos e os resultados dos dois experimentos realizados nesta

aula.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

MORITA, T; ASSUMPCAO, R. M. V. Manual de solugées, reagentes e
solventes. 2. ed. S0 Paulo: Edgard Bliicher, 1983.

SHRINER, R. L.; FUSON, R. C.; CUTIN, D. Y. Identifica¢do sistemdtica
dos compostos orgénicos: manual de laboratério. 6. ed. Rio de Janeiro:
Guanabara Dois, 1983.

VOGEL, A. 1. Quimica orgdnica. Anélise organica qualitativa. 3. ed. Rio
de Janeiro: Ao Livro Técnico e Cientifico, 1971-1985.v. 1, 2, 3.
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Destilacao fracionada

OBJETIVOS

- Diferenciar os tipos de destilacdo simples e fracionada.
— Determinar a composicdo de amostras de acetona através de uma destilacdo
fracionada.

MATERIAL AUXILIAR NECESSARIO

e Para cada grupo de trabalho, um frasco de 100 mL de
acetona comercial deve ser providenciado para uso
nesta aula.

DESTILACAO FRACIONADA: SEPARACAO DE SUBSTANCIAS LIQUIDAS

A destilacédo fracionada é o método utilizado para separar misturas
homogéneas, do tipo liquido-liquido. Exemplo de mistura desse
tipo é o petréleo, ou o &lcool liquido obtido em supermercados
e drogarias. Na destilacio fracionada os liquidos sdo separados
através de seus pontos de ebulicio, desde que eles ndo sejam muito
préximos. Quanto maior a diferenca entre eles maior a eficiéncia
do processo. Durante o aquecimento da mistura, é separado
primeiramente o liquido de menor Pe (ponto de ebulicio), depois
o liquido de Pe intermediario e sucessivamente até o liquido de Pe
maior.

Esta experiéncia visa a diferenciacdo dos tipos de destilacdo: des-
tilacdo simples e destilacio fracionada, bem como a avaliacdo
da composicdo de amostras de acetona através de destilacdo
fracionada.

Se uma mistura de liquidos misciveis, tetracloreto de carbono
(CCt,, Pe = 76,7 °C) e tolueno (CH,CH,, Pe = 110,6 °C), por
exemplo, for destilada num aparelho como o mostrado na Figura
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3.3, o ponto de ebuli¢do final da mistura serd um pouco menor
que o do tolueno e todas as fracées destiladas se manterdo ainda
como misturas. Como resultado, haverd apenas uma separacio
minima dos dois componentes.

Mais exatamente, em um sistema aberto, solucdes de liquidos
misciveis, como a mistura CC/, e C;H,CH, do nosso exemplo,
destilam a temperaturas intermediirias entre os dois pontos
de ebulicdo e a composicido do destilado varia progressivamente
durante o processo. Uma vez que as duas substincias sio
mutuamente soluveis, cada uma delas ¢ diluida pela outra com
consequente diminui¢do na pressio de vapor de cada um dos
liquidos. Para uma solucio ideal, segundo a Lei de Raoult, “a
pressdo de vapor p, de um componente de uma solucio a uma
dada temperatura é igual a pressido de vapor p,’ da substancia pura
multiplicada pela sua fragdo molar x, na solucio” (Lei de Raoult,
p,=p,x,)- Nasolucao, os liquidos estdo submetidos a uma pressio
comum de oposi¢do; a pressio atmosférica e a ebulicio tém o
Inicio marcado quando a pressio de vapor da mistura se iguala a
pressao atmosférica.

A separacio dos dois liquidos utilizando um sistema para des-
tilacdo simples exigiria uma série de destilagdes sucessivas, vi-
sando o enriquecimento de fra¢des destiladas em temperaturas
préximas ao Pe de cada um dos liquidos. Entretanto, a separacio
desses liquidos pode ser feita de uma s6 vez com a utilizacio de
uma montagem como a da Figura 4.1.

Figura 4.1 - Montagem para destilacio fracionada



Uma coluna de fracionamento, como mostrado na montagem
da Figura 4.1, contém “obstaculos”, que funcionam como pratos
tedricos, que formam um empacotamento para equilibrar o vapor
e o condensado. Quando a mistura entra em ebulicdo, o primeiro
vapor que sobe aquece a coluna em sua longitude total e, devido
a troca de calor, parte dele se resfria, condensa e flui na descente
através do enchimento, retornando finalmente ao balio de
destilacio. Novos vapores provenientes do baldo sobem através
do condensado com correspondente troca de calor, pois o vapor
est4 mais aquecido que o liquido, e esse ciclo é mantido durante
todo o processo de aquecimento. Como resultante, a parte mais
volatil do condensado se evapora e a parte menos volatil do vapor
se condensa. O equilibrio tem lugar ao longo de toda a extensdo
da coluna de modo que o vapor que alcanga o topo e passa no
condensador estd notavelmente enriquecido do componente mais
volatil (A) da mistura, enquanto que o condensado, em refluxo,
constantemente retorna ao balio e torna-se gradativamente
mais enriquecido do componente menos volatil (B); a Figura 4.2
mostra esse processo. Na Figura 4.2a, as curvas inferior e superior
correspondem 4 composicdo do residuo liquido e do vapor
destilado, obtidos a uma dada temperatura de ebulicdo T.

Com a utilizacio da coluna ilustrada na Figura 4.1, é possivel con-
éeguir separaces tais como a mostrada na curva de destilacio da
Figura 4. 2b para misturas de liquidos que fervem com um inter-
valo de 35 °C. Nio obstante, para obter bons resultados é neces-
sario utilizar uma chama protegida de correntes de ar e efetuar a
ebulicdo do liquido de forma lenta e constante, de maneira a per-
mitir um completo equilibrio entre o liquido e o vapor na coluna.

A eficiéncia de uma coluna de fracionamento é o poder de sepa-
racio de componentes de uma mistura por uma por¢io definida de
sua extens3o. Essa eficiéncia é proporcional ao ntimero de pratos
tedricos que a coluna apresenta e é frequentemente expressa em
termos de altura equivalente por prato teérico (AEPT).

temp (°C
. (@ Pro ()
v
apor T2 100
9%
80
T1 Liquido LY
« X, B 20 40 60 80 100

volume de destilado (mL)

Figura 4. 2 - a) Diagrama de fase liquido/vapor para uma mistura binario; b) Variacio do volu-

me do destilado em funcio da temperatura para uma mistura hipotética

AULAY4

53



TECNICAS BASICAS DE LABORATORIO DE QUIMICA Ii

Como a separac¢do efetuada em uma coluna de fracionamento

depende do equilibrio térmico nos multiplos processos de vapori-

zacdo e condensacio, o poder de separa¢do aumenta proporcio-

nalmente com a diferenca entre os calores de vaporizacio dos
liquidos envolvidos. A Tabela 4.1 mostra o ponto de ebulicio
normal e o calor latente de vaporizacio para algumas substancias.

Substancia

Acetona

Cloroférmio

Metanol

Etanol

Ciclo-hexano

Hexano

Tetracloreto de carbono

Agua

Tolueno

Tabela 4.1

Ponto de ebulicio e calor latente de vaporizacio

para algumas substéncias puras

Pe/°C

61,2

68,7
76,7

84,5
100,0

‘ 110,6

| 56,2

78,3 |

64,7

|

Calor latente de vaporizacio (cal/g)

7 125,3
75&5,3
261,7
7 779,2

46,4
2000
77675,8
536,6

86,é

Nesta aula iremos fazer uma destilacdo fracionada de amostras de
acetona comercial e determinar a sua concentracao em acetona.

Trabalho Experimental
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Materiais

Condensador reto (1)

Coluna de fracionamento (1)

Balio de fundo redondo de 200 mL (1)

Alonga (1)

Tela de amianto (1)

Proveta de 100 mL (1)

Proveta 50 mL (2)

Bico de gis (1) ou manta de aquecimento de 200 mL (1)
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e Foésforos

e Termoémetro (1)

e Garra (4)

e Suporte (3)

e Mufa (4)

e Aro (1)

e Mangueira para condensador (2)

e Pérola de vidro (ou pedaco de porcelana) (2)
e Funil (1)

Substancias quimicas

e Acetona comercial (100 mL)

Procedimentos

e Inicialmente, anote as substincias discriminadas pelo
fabricante, que devem ser encontradas em um frasco de
acetona comercial.

e Meca e anote o volume do liquido contido no frasco de
acetona comercial.

e Introduza o liquido em um balido de fundo redondo de
200 mL. Incline o baldo em um angulo de aproximada-
mente 45° e coloque dois pedacos de porcelana, de modo

a fazer com que eles deslizem suavemente pela parede
do balio.

e Faca as seguintes conexdes: balio— coluna de
fracionamento — condensador reto — alonga, de forma
a ter a montagem mostrada na Figura 4.1.

e Execute a destilagdo com uma velocidade uniforme, o
tanto quanto for possivel; algo em torno de uma gota do
destilado por segundo. Recolha o destilado em uma pro-
veta de 100 mL.

e Observe e registre na Tabela 4.2 as variacbes de tempera-
tura a cada 10 mL de liquido destilado.

e Dé um titulo adequado para a Tabela 4.2.

Redobre a sua atengdo para a observagao da variacdo na temperatura de destilacio que
deve ocorrer logo que se completarem os primeiros 60 mL de destilado.

55



TECNICAS BASICAS DE LABORATORIO DE QUIMICA 11

Volume / VmL
o 0
10
40
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Tabela 4.2

Temperatura / °C Volurﬁe / mL Temperatura / °C

peerel = o L=

70
80

90
100

Substitua a proveta por outra de 50 mL ao evidenciar
um aumento significativo na temperatura de ebuli¢cdo
ou quando ela atingir 60 °C.

O aquecimento deverd ser interrompido quando o
sistema atingir a temperatura de 98 °C ou quando
qualquer presenca de fumaca ou secura for evidenciada
no balio.

Transfira as fragdes destiladas sob temperaturas baixas
(emtorno de 60 °C) para o frascoidentificado fornecido
por seu tutor e despreze os demais fracdes coletadas
(aquelas destiladas na temperatura superior a 60 °C)
na pia, sob dgua corrente. Despreze também o residuo
do baldo com o cuidado de ndo perder os pedacos de
porcelana na pia.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:

Diferenciar os tipos de destilacdo, destilagio simples e
destila¢do fracionada.

Fazer uma montagem para um sistema de destilacdo
fracionada.

Medir com auxilio de um termémetro o ponto de ebu-
licdo de mistura de liquidos.

e Qualquer divida, ndo hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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Diferencie destilacio simples da destilagdo fracionada.

Procure em livros ou pesquise na internet e comente sobre os diferentes
tipos de coluna de fracionamento: Vigreux, Dufton e Hempel etc. Tustre,
com desenhos ou esboco estes diferentes tipos de coluna.

Construa um grafico da variacio da temperatura de ebulicdo em fungdo do
volume da acetona comercial destilada, com os dados obtidos durante a
atividade pratica.

Os constituintes da acetona comercial foram de fato separados como subs-
tancias puras?

O que vocé sugere para que a separacio entre dois liquidos por destilagdo
fracionada torne-se mais eficiente?

O resultado da anélise por destilacio fracionada da amostra de acetona
comercial est4 de acordo com as informacées contidas no frasco fornecidas
pelo fabricante?

Qual seria o resultado esperado para o caso de uma amostra de acetona
comercial ser destilada por meio de uma destilacio simples?

a7
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ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Redija um relatério descrevendo os preparativos, as montagens,
os desenvolvimentos e os resultados dos experimentos realizados
nesta aula.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

MORITA, T.; ASSUMPCAOQ, R. M. V. Manual de solugdes, reagentes e
solventes. 2. ed. Sio Paulo: Edgard Bliicher, 1983.

SHRINER, R. L.; FUSON, R. C.; CUTIN, D. Y. Identificacéo sistemd-
tica dos compostos orgdnicos: manual de laboratério. 6. ed. Rio de
Janeiro: Guanabara Dois, 1983.

VOGEL, A. 1. Quimica orgénica. Analise organica qualitativa. 3. ed.
Rio de Janeiro: Ao Livro Técnico e Cientifico, 1971-1985. v. 1, 2,3.



Destilacao por arraste com vapor

OBJETIVOS

— Introduzir a técnica da destilagdo por arraste com vapor.

— Isolar componentes de plantas com a técnica da destilacdo por arraste com vapor.

— Introduzir ensaios de caracterizacdo quimica para identificacao de grupos
funcionais.

DESTILACAO POR ARRASTE COM VAPOR

Muitas substancias de interesse industrial, medicinal ou biolégico
sdo de origem natural. Sabores e odores caracteristicos de frutos
sio, geralmente, provenientes de compostos organicos; o limo-
neno, o citral e o citronelol sdo exemplos tipicos de constituintes
de 6leos essenciais. Esses constituintes pertencem a uma classe
de substancias naturais denominadas terpenos, compostos cujos
esqueletos carbénicos sdo constituidos por unidades isoprénicas
(provenientes do isopreno, o 2-metil-1,3-butadieno, que é um
dieno de ocorréncia natural).

X _-CHOH XN _-CHO
DY
isopreno

citronelol citral limoneno

O limoneno é o principal terpeno encontrado em muitos 6leos,
incluindo o de limio, laranja e mexerica, enquanto o citral e o
citronelol sdo encontrados no 6leo do capim cidreira. Constituintes
aromadticos também podem ser encontrados em 06leos essenciais,
como o cinamaldeido presente no 6leo obtido da canela e o
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eugenol no 6leo do cravo-da-india. Esses 6leos podem ser isolados
submetendo determinadas partes da planta a uma destilagio por
arraste com vapor. O vapor da dgua passa pela membrana das
células e arrasta consigo substincias soliveis e insoltveis em
agua. Uma posterior extracdo utilizando solventes organicos
permite separar esses dleos e esséncias das plantas.

A destilagéo por arraste com vapor é um meio muito utilizado para
separacdo e purificagdo de compostos organicos. Essencialmente,
a operacdo consiste em volatilizar uma substancia, que seja inso-
lavel ou muito pouco solivel em dgua, passando-se vapor em uma
mistura aquosa contendo o composto. Caso o composto desejado
tenha uma pressio de vapor apreciavel a 100 °C (pelo menos
5-10 mmHg), ele destilard com o vapor e pode ser separado do
destilado, ja que é imiscivel em 4gua. A “destilacio a vapor” tem
lugar a uma temperatura abaixo do ponto de ebulicdo da 4gua e,
portanto, em numerosos casos, bem abaixo do ponto de ebulicio
dos compostos desejados. Dessa forma, a “destilacdo a vapor”
constitui um bom recurso para purificacio de substancias de alto
ponto de ebuli¢do, principalmente aquelas que se decompéem ao
serem destiladas 4 pressio atmosférica.

Na experiéncia selecionada para esta aula, pretendemos, em uma
primeira etapa, introduzir a técnica da destilacio por arraste com
vapor e isolar os componentes essenciais de plantas. Realizaremos
também ensaios de caracterizacio quimica para identificacio de
alguns grupos funcionais organicos. Posteriormente, utilizando
a técnica de extracio liquido-liquido, extrairemos o 6leo essen-
cial do destilado ou também chamado de hidrolato, utilizando um
solvente organico e apds eliminacio deste solvente, novamente
realizaremos alguns testes quimicos para deteccdo de grupos
funcionais.

Trabalho experimental

Materiais
e Condensador reto (1)
e Balio de destilacio de 1 Litro (1)
e Baldo de fundo redondo de 500 mL (1)
e Alonga (1)
e Tela de amianto (1)
e Bicode gis (1)

e Foésforos
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e Garra (4)

e Suporte (3)

e Mufa (4)

e Mangueira para condensador (2)

e Pérola de vidro (ou pedago de porcelana) (2)

e Erlenmeyer de 250 mL (1)

e Tubo de vidro (em forma curva com angulo de ~105°) (2)
e Tubo oco de Vidro de ~1 metro (tubo de seguranca) (1)
e Tubo de latex (2)

e Suporte para tubos de ensaio (1)

e Tubo de ensaio (6)

e Pinca de madeira (1)

o Tripé (1)

e Rolha furada (2)

Substancias quimicas e reagentes
e Cloreto de sédio (~3g)
e Reagentes especificos para testes de grupos funcionais:

a) Reagente de Baeyer, solugdo aquosa a 4% de
KMnO,

b) Solucido de 2,4-dinitrofenilidrazina

c) Reagente de Fehling

d) Solucio etandlica a 10% de cloreto férrico
e) Reagente de Lucas

e Pequenos pedacos de planta verde ou cravo-da-india
(100 g).
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Vocé deve encontrar preparadas as seguintes solucdes:
Reagente de 2,4-dinitrofenil-hidrazina (2,4-DNFH):

3g de 2,4-DNFH em 15 mL de H,SO, conc.

Adicionar, sob agitagdo, 20 mL de dgua destilada e 70 mL de etanol.
Agitar bastante a mistura e filtrar.

Reagente de Lucas:

68g de ZnC/, anidro em 52,5 mL de HC/ conc. (Ou 136g de
ZnC//105 mL HCAconc.), preparar em banho de gelo na capela.
Manter em frasco dmbar.

Reagente de Fehling:

Solugdo A = 17,3g de CuSO, penta-hidratado em 250 mL de 4gua
destilada.

Solugdo B = 86,5g de tartarato de potdssio e sédio e 35g de NaOH (ou
62g de KOH) em 250 mL de dgua destilada

Antes de iniciarmos os procedimentos, algumas recomendac¢ées
sdo convenientes. Se a op¢io for utilizar cascas de laranja ou limio,
essas frutas devem ser descascadas devagar para evitar perdas de
6leo; as cascas devem sair bem finas de modo que a polpa, a parte
branca, permaneca no fruto. O cravo-da-india pode ser usado
diretamente. Pese o material antes de transferi-lo para o frasco

apropriado. E necessario um minimo de 50 gramas de planta;
para folhas e cascas aconselha-se a utilizacio de 100 gramas.

PARTE | - OBTENCAO DO DESTILADO POR ARRASTE COM VAPOR

Procedimentos
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e Inicialmente, faca a montagem do sistema a ser utili-
zado na destilacio conforme Figura 5.1. Introduza o
balao de destilac¢io ja com alguns pedacos de porcelana.

o Corte as partes da planta em pedacinhos fazendo uso
de faca ou tesoura. Se a opcio for fazer o uso do cravo-
-da-india, ele pode ser colocado diretamente no baldo

de fundo redondo como recebido.

e Coloque no baldo gerador de vapor um volume de 4gua
aproximadamente igual a metade da sua capacidade
mais 100 mL (até um pouco acima do meio do baldo).
No outro frasco da montagem (balio menor ou um
erlenmeyer), no qual passard o vapor, adicione as

partes trituradas da planta.
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o Confira as conexdes entre os componentes de vidro da
montagem. Verifique se o tubo maior néo toca o fundo
do frasco ou se nido estd entupido. Cuide para que o
tubo longo de vidro nio toque o fundo do baldo e nem
fique muito distante deste.

e Aqueca o balio gerador de vapor até a dgua entrar
em ebulicdo. Deixe passar vapor através da planta até
atingir 50 mL de destilado no frasco coletor.

e Recolha pequenas por¢des do destilado (menos de
1 cm de altura) em cinco tubos de ensaio para testes e
continue recolhendo o destilado enquanto ele revelar
presenca de 6leo. Recolha o volume de destilado indi-
cado por seu tutor (200 mL ou até a solucio sair intei-
ramente limpida). Retire o aquecimento e confirme o
volume do destilado recolhido.

e Adicione uma espatula de sal de cozinha ao destilado,
identifique o frasco e deixe-o em repouso. Esse desti-
lado sera utilizado na préxima aula para a realizacido
da extragdo liquido-liquido.

e Desmonte o sistema de destilacio. Retire os restos de
planta com adi¢io de dgua e auxilio de uma peneira de
plastico e despreze convenientemente o material no

lixo.

Figura 5.1- Montagem para destilagio com arraste de vapor
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PARTE II - ENSAIOS PARA IDENTIFICACAO DE GRUPOS
FUNCIONAIS ORGANICOS

Procedimentos

Faremos agora alguns ensaios para a caracterizacio de grupos
funcionais: carbonila, fenol, hidroxila alcodlica e insaturacio ole-
finicas. Para isso, siga o roteiro:

e Teste para a presenca de grupo carbonila de aldeido

e cetona: adicione trés gotas de 2,4-DNFH a um dos
tubos que contém o destilado e verifique se ha tur-
vacdo ou formacdo de precipitado colorido.

Teste para insaturacio: adicione uma gota de reagente
de Baeyer (solu¢do aquosa de KMnO,) a outro tubo e
observe se ocorre aparecimento de uma cor marrom.

Teste para hidroxila alcodlica: adicione o contetido de
meio conta-gotas de reagente de Lucas (solucio de
ZnCl,em HC/__ ) ao outro tubo de ensaio e verifique
se ha turvacdo ou modificacdo na consisténcia do li-
quido. Essa modificacido pode ocorrer somente apés
aproximadamente 10 minutos.

Faca o teste de Fehling no outro tubo para verificar
presenca de grupo formila de aldeido. Para isso, em
um tubo de ensaio limpo adicione cinco gotas da
Solucéo de Fehling A e cinco da solu¢do de Fehling B;
em seguida adicione o destilado sobre esta solucio e
aqueca cuidadosamente o contetido do tubo de en-
saio. Observe se ha modificacio na cor da solucio de
azul para marrom.

@ Atencio:

Aquega o tubo de ensaio em uma posicdo que o tenha formando um angulo menor
que 45° com relagdo a horizontal. Aproxime a superficie do liquido periodicamente
da chama até que o inicio de fervura seja observado. No faca o aquecimento pelo
fundo do tubo de vidro, pois isto pode ocasionar a proje¢io do liquido para fora do
recipiente.
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e No ultimo tubo com destilado, faca o teste com clo-

reto férrico. Adicione duas gotas da solucio de cloreto
férrico e observe se ha o aparecimento de uma cor in-
tensa. A simples variacio de cor “azul a vermelho ou
marrom” revela a presenca de fenol no meio.
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CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:

e Fazer uma montagem de uma destilacdo por arraste
com vapor de dgua.

e Reconhecer alguns grupos funcionais orginicos utili-

zando testes quimicos.

e Qualquer divida, nao hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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AUTOAVALIACAO

Em que circunstancias a “destilacio a vapor” é recomendada?

Como uma substéncia liquida pode ser “purificada” utilizando a desti-
lagdo por arraste com vapor? Exemplifique.

Explique a funcio do NaC/ adicionado ao destilado.

Que grupos funcionais vocé identificou no destilado da planta
investigada?
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ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Os resultados desta aula e da Aula 6 serdo apresentados em um

Unico relatério.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

MORITA, T.; ASSUMPCAO, R. M. V. Manual de solugées, reagentes e
solventes. 2. ed. So Paulo: Edgard Bliicher, 1983.

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

VOGEL, A. L. Quimica orgdnica. Andlise organica qualitativa. 3. ed.
Rio de Janeiro: Ao Livro Técnico e Cientifico, 1971-1985.v. 1, 2, 3.
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Destilacao com arraste de vapor
Obtencao do dleo essencial de plantas

OBJETIVOS

— Realizar extragdo liquido-liquido com solvente organico.
— Obter 6leo essencial apés eliminacao de solvente.

OBTENCAO DO OLEO ESSENCIAL DE PLANTAS

Apés a realizacio da destilacio por arraste com vapor de 4gua,
obtivemos o hidrolato que contém o éleo essencial. Para extrairmos
o O6leo essencial do hidrolato utilizaremos a técnica extragdo
liquido-liquido empregando, neste caso, um solvente organico
bem volatil, por exemplo, éter etilico, cloroférmio etc.

Apés a extracio liquido-liquido, para obtencio do dleo essencial,
faz-se necessdria a eliminacio do solvente organico. A eliminacdo
desse solvente pode ser realizada pela evaporagdo em banho-maria
ou pela destilagio simples. No caso da remogédo de solvente orga-
nico volatil, a destilacdo simples pode ser realizada utilizando um
evaporador rotatério, como mostrado na Figura 6.1. Esse aparelho
¢ muito utilizado nos laboratérios de pesquisas, pois permite a
remocio do solvente orginico de maneira rapida e eficiente.

Trabalho experimental

Materiais
e Provetade 50 mL (1)
e Provetade 10 mL (1)
e Bicodegis (1)
e Fosforos

o Garra (4)
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Suporte (3)

Mufa (4)

Erlenmeyer de 100 mL (1)

Funil de separacio de 250 mL (1)
Funil simples haste curta (1)
Sistema para destilacio simples (evaporador rotativo) (1)
Suporte para tubos de ensaio (1)
Tubo de ensaio (6)

Pinca de madeira (1)

Béquerde 1L (1)

Tela de amianto (1)

Tripé (1)

Algodio

Substancias quimicas e reagentes
e Na,SO, anidro (~5 g)

o Cloroférmio, éter etilico ou outro solvente organico

(~50 mL)
Reagentes especificos para testes de grupos funcionais:

a) Reagente de Baeyer, solucio aquosa a 4% de
KMnO,

b) Solucdo de 2,4-dinitrofenilidrazina
c) Reagente de Fehling
d) Solugio etanélica a 10% de cloreto férrico

e) Reagente de Lucas

Nesta aula serd utilizado o destilado que vocé obteve na Aula 5.
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PARTE | - OBTENCAO DO OLEO

Procedimentos

e Transfira o destilado para um funil de separacdo. Lave
o erlenmeyer que continha o destilado com 10 mL de
cloroférmio (ou outro solvente orginico, conforme
indicagdo do tutor), e transfira este solvente para o funil
de separacgdo, tampe e agite o funil cuidadosamente
com a haste levemente inclinada para cima. Em
seguida, libere o ar de dentro do funil. Deixe o sistema
em repouso, sob um anel, até que a decantacio se
complete e transfira a fase organica para o erlenmeyer

de 100 mL.

e Repita a extracdo mais duas vezes juntando todas as
fases organicas em um unico erlenmeyer. Despreze a
fase aquosa na pia e adicione Na SO, a fase organica
a fim de secé-la. Adicione Na,SO, até verificar que o
liquido esta limpido e livre de gotas de 4gua.

o Filtre a fase organica para um balio de fundo redondo
com boca esmerilhada previamente pesado, para isso
utilize um funil simples e como filtro um pequeno
peda¢odealgodao. Aseguir, remova o solvente organico
com auxilio de um evaporador rotativo (ver Figura
6.1). Atente para a temperatura da 4gua do banho para
ndo haver muita perda de solvente. Alternativamente,
o solvente orginico pode ser removido utilizando
banho-maria.

e Se a quantidade de 6leo essencial for muito pequena,
talvez seja conveniente destilar as fases organicas
de mais de um grupo (que esteja usando o mesmo
vegetal) num mesmo baldo. Neste caso, os grupos
envolvidos deverio transferir entre si seus dados para
os célculos do rendimento do processo e da composicio

do destilado.
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Figura 6.1 - Evaporador rotatério para destilagio e remocio de solvente

PARTE Il - DETERMINACAO DO RENDIMENTO DA EXTRACAO

Registre cuidadosamente os resultados de todos os ensaios e, ao
final das atividades, lave todo o material e coloque-o para secar.

Procedimentos

e Pese o balido contendo o dleo extraido, para deter-
minar o rendimento do processo. Meca o volume de
6leo obtido, utilize para isso uma provetade 1 a 10 mL
ou pipeta para o calculo da composicio do destilado.

e Repita para o 6leo extraido os mesmos testes de
reconhecimento de grupos funcionais realizados
para o destilado obtido (quinta aula) e que deram
resultados negativos. Serd necessdrio utilizar apenas
uma gota do 6leo para cada teste.

e Transfira o 6leo para um vidro apropriado deixando
um pequeno residuo na proveta. Remova o residuo
do baldo utilizando solvente organico (ndo mais que
2 mL) e transfira-o para a proveta. Transfira a solucio
para o(s) tubo(s) de ensaio para os testes.

72



AULA 6

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:
e Obter 6leo essencial a partir de extra¢io liquido-liquido.

e Reconhecer alguns grupos funcionais organicos utili-
zando testes quimicos.

e Qualquer davida, nao hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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AUTOAVALIACAO

Que tipo de destilagdo pode ser feita em evaporador rotatério
comum?

Determine o rendimento do processo executado e a composicido do
destilado obtido.

Que grupos funcionais vocé identificou no 6leo?

Que componente principal vocé propde para o 6leo, a partir dos grupos
organicos identificados?



AULA 6

ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Redija um relatério descrevendo os preparativos, as montagens,
os desenvolvimentos e os resultados do experimento realizados
na Aula 5 e nesta aula. Na introdugio fale um pouco sobre a planta
utilizada.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA

MORITA, T.; ASSUMPCAQ, R. M. V. Manual de solugdes, reagentes e
solventes. 2. ed. Sao Paulo: Edgard Bliicher, 1983.

SHRINER, R.L.; FUSON, R. C.; CUTIN, D.Y. Identificacdo sistemdtica
dos compostos orgdnicos: manual de laboratério. 6. ed. Rio de Janeiro:
Guanabara Dois, 1983.

VOGEL, A. I. Quimica orgdnica. Analise organica qualitativa. 3. ed.
Rio de Janeiro: Ao Livro Técnico e Cientifico, 1971-1985.v. 1, 2, 3.
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Cromatografia em camada
delgada-CCD

OBJETIVOS

~ Introdug&o a técnica de andlise cromatogréfica em camada delgada.
~ Emprego de cromatografia no acompanhamento da fotoisomerizacio do azobenzeno.
- Emprego de cromatografia para a diferenciacdo entre o benzidrol e benzofenona.

CROMATOGRAFIA

Cromatografia é um processo de anélise que se presta a purificacio,
separacio, identificacio ou dosagem de substincias organicas e
inorganicas. A base fisica da técnica da cromatografia é a diferenca
de velocidade com que as substancias se movem através de um
meio poroso (fase estacionaria) quando arrastadas por um solvente
(eluente) em movimento.

Acredita-se que o termo “cromatografia” foi utilizado pela primeira
vez pelo bioquimico russo Michael Tswett, quando, em 1906,
separou a clorofila de uma mistura de pigmentos vegetais. Ele
utilizou uma pequena coluna de vidro empacotada com carbonato
de célcio em pé e entdo, eluiu a amostra com éter de petréleo.
Quando a amostra migrou ao longo da coluna, os componentes
da mistura deslocaram com diferentes velocidades, formando
bandas distintas. Devido 4 natureza dos pigmentos da amostra,
cada banda apresentava-se com uma cor diferente. Assim, o termo
cromatografia foi moldado a partir das palavras do grego para cor
(chromos) e escrever (graphia).

Separa¢bes ou andlises cromatograficas podem ser feitas de acordo
com os métodos descritos a seguir.
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Cromatografia em papel mono-direcional ascendente

Este método, algumas vezes, chamado cromatografia de particio
em papel, é o mais elementar e consiste em gotejar a solugdo
contendo a mistura a ser analisada préximo i extremidade de
uma folha de papel de filtro quadrangular, ou retangular e a folha
de papel é colocada em contato com o solvente que se encontra
em um recipiente fechado (cAmara cromatografica), de maneira a
facilitar a ascensio do solvente por capilaridade. O solvente passa
sobre a mancha arrastando os componentes com velocidades
diferentes. O sistema é um complexo envolvendo o solvente
e a mistura de compostos, o papel e a dgua (umidade) que estd
normalmente no papel.

Na cromatografia em papel, algumas vezes é desejavel, para obje-
tivos analiticos, obter os chamados valores de “fator de reten¢io”
(Rf) que sdo calculados por meio da equagéo:

Disténcia percorrida pela substancia

Rf=
Distancia percorrida pelo eluente

As distancias percorridas pela substancia, d, e pelo eluente, d,
podem ser vistas na Figura 7.1, por defini¢do os valores de Rf
devem ser menores que a unidade. Quando este valor for igual
3 zero conclui-se que a substancia em anélise ndo se deslocou ao
longo do papel cromatogréfico e, contrariamente, quando for
igual a unidade conclui-se que a substincia se move junto com
o solvente. Em ambos os casos, deve-se mudar a fase mével, o
solvente, veja a Figura 7.1, para que a técnica da cromatografia
possa ser util.

Frente do eluente

d,| |d, Rf=
Ponto de aplicacdo

Figura 7.1 - Esquema de uma cromatoplaca
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Cromatografia em camada delgada

O método da cromatografia em camada delgada (CCD) foi
introduzido por Egon Stahl. Nele, uma placa de vidro (ou uma
folha de pléstico, ou mesmo metélica) é revestida com uma camada
fina de um material adsorvente (silica, alumina, celulose etc.)
formando as cromatoplacas. A amostra a ser analisada é aplicada
numa extremidade e o desenvolvimento do cromatograma deve
ser feito em atmosfera saturada com o solvente empregado, numa
cuba de eluicdo, como apresentadas na Figura 7.2. Muitas das
substancias analisadas por esse processo nio sio coloridas, mas
a cor pode ser desenvolvida momentaneamente por exposiciao do
sistema & luz ultravioleta; alternativamente, essas substancias
incolores podem ser convertidas a derivados coloridos quando a
cromatoplaca é pulverizada com um reagente apropriado, como o
sulfato cérico, ou exposto a atmosfera de um reagente apropriado,
como o iodo, por exemplo (ver Figura 7.3).

Figura 7.2 - Processo de aplicacio e eluicio em uma cromatografia de camada delgada
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Figura 7.3 - Processo de revelacio e cromatografia em camada delgada

Apés a aplicacio das substincias na cromatoplaca, elas irdo
interagir com a silica. Apés a eluicio e revelacdo, observa-se que
substancias com diferentes polaridades interagem de modos
diferentes com a silica, sendo que as substincias mais polares
ficam mais retidas do que as substancias menos polares, uma vez
que a silica tem carater polar.

A cromatografia em camada delgada apresenta algumas vantagens
em relacio 4 cromatografia em papel, tais como maior nitidez,
alta sensibilidade, grande rapidez e ainda, a possibilidade do
emprego de solventes e reveladores que sdo nocivos ao papel (a
base de acidos concentrados e complexos fortemente oxidantes) e
de utilizacio de aquecimento até 300 °C; o que torna mais visivel
o cromatograma. A andlise em CCD permite avaliar o grau de
complexidade de uma mistura e a identificacio de compostos
através da compara¢io com amostra auténtica.

Pode-se utilizar a CCD como um processo de separacio de subs-
tadncias quimicas. Nesse caso, a camada de adsorvente deve ser
um pouco mais espessa, a cromatoplaca deve ser maior e é deno-
minada cromatoplaca preparativa.

Preparo das cromatoplacas

Utiliza-se como suporte de adsorvente placas de vidro de 5x10
cm ou ldminas de microscépio. Essas placas devem ser lavadas
com 4gua e sabio, e limpas com algodio embebido em acetona
ou etanol, para retirar gorduras. Faz-se uma suspensio do adsor-
vente com agua.

Para uma consisténcia ideal, utiliza-se um volume de 4gua corres-
pondente ao dobro da massa da silica acrescido de 1 mL.
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A aplicagio é feita por meio de espalhadores apropriados (ver
Figura 7.4). Apés efetuada a aplicacio da suspensio sobre a placa,
esta é levada a uma estufa com aquecimento controlado entre
100°Ca 105 °C durante 30 minutos para secar. Essas placas devem
ser guardadas em dessecadores contendo alumina (A1203), cloreto
de calcio (CaC/,) anidro ou silica gel ou pré-aquecidas em estufa
quando forem utilizadas.

Figura 7.4 - Dispositivo para preparacio de placas cromatograficas

Cromatografia em coluna

Neste processo um tubo de vidro é empacotado com um material
adsorvente. A coluna é colocada na posicio vertical e a solucio a
ser analisada passa de cima para baixo. A eluiciio é feita de modo
a obter fragdes que possam conter mistura de compostos ou com-
postos puros. Todo o processo é esquematizado como mostra a

Figura 7.5. Essa elui¢do normalmente é acompanhada por anilise
em CCD.
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Figura 7.5 - Representacio do processo de elui¢io em coluna cromatografica

Cromatografia gas-liquido

Os componentes da mistura submetidos ao processo de separagéo
cromatogréfica estio no estado de vapor quando passam através
de uma coluna empacotada. Os vapores so arrastados através da
coluna por um gas transportador, normalmente os gases hélio ou

nitrogénio ou hidrogénio. O método é empregado primariamente
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para objetivos analiticos, embora equipamentos sejam disponiveis
paraseparar pequenas quantidades de substancias. Um registrador
automatico constréi um grafico da concentracio relativa versus o
tempo de retenc¢io na coluna.

A cromatografia gasosa constitui um dos melhores recursos para
se avaliar a pureza de uma substincia quimica ou a complexidade
de uma mistura. Acoplada a um espectrémetro de massas permite
a caracterizacdo e identificacio de cada um dos componentes da
mistura.

Fotoisomerizacao do azobenzeno

Da mesma forma que os alquenos di-substituidos nio terminais
existem como isémeros cis e trans, os compostos com ligacio
dupla entre dois nitrogénios, denominados azocompostos,
genericamente representados por RN=NR, também apresentam
isomeria cis/trans, como pode ser visto na Figura 7.6.

Nos alquenos, as liga¢des duplas carbono-carbono sio relativa-
mente fortes e a isomerizacio cis-trans s6 é possivel em condicées
muito energéticas. No entanto, os azo-derivados tém na ligacio
N=N um centro fotoquimicamente sensivel na regiio do visivel da
radiacdo eletromagnética que leva facilmente a isomerizacio.

CH; HsC H CeHs CeHs

CHg CeHs

cas H " rrans cIs TRANS

Figura 7.6 - Isomeria cis-trans em derivados alquenos e azocompostos

Esta experiéncia pretende introduzir a técnica da cromatografia
em camada delgada no estudo da fotoisomerizacio cis-trans do
azobenzeno e na diferenciagio cromatografica do benzidrol da
benzofenona.

Trabalho experimental

Materiais
e Béquerde 50 mL (1)
o Tubo capilar (4)
e Placa cromatografica previamente preparada (2)

e Cuba de vidro (2)

o Vidro de “penicilina” (2)

>:< N=y" /N:”/

CeHs
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e Iodo sélido
e Papel de filtro (1)
e Espatula pequena (1)

e Conta-gotas (1)

Reagentes e solventes
e Tolueno (~50 mlL)
e Solucio de azobenzeno (3%)
e Benzidrol (~5 mg)
e Benzofenona (~5 mg)

e Acetona (~5 mL)

PARTE I - ISOMERISMO CIS-TRANS NO AZOBENZENO

Procedimentos

e Aplique, usando cuidadosamente um tubo capilar,
uma soluc¢io de azobenzeno (que deve ser mantida em
um local escuro) a 1,0-1,5 cm de altura em uma placa
cromatogréfica, conforme Figuras 7.1 e 7.2. Apés apli-
cacdo retorne a solucio de azobenzeno para um local
escuro.

e Ao fazer a aplicacdo, cuide para que o capilar ndo toque o adsorvente e fique
0 mais na vertical possivel; a mancha ndo deve ter um didmetro maior que apro-
ximadamente 5 mm. Faca a aplicacdo considerando que uma outra amostra serd
aplicada na mesma placa; aplique-o, portanto, 0 mais proximo de uma de suas
bordas laterais.

e Exponha a placa ao sol por pelo menos 15 minutos,
levando-a para um local apropriado na parte interna
ou externa do laboratério. Nesse intervalo de tempo,
realize o experimento da Parte II desta aula.

e Apés o tempo necessédrio de exposi¢io ao sol, recolha
a placa cromatografica e faca uma segunda aplicacdo
de azobenzeno; para isso utilize um capilar novo. Use
a solucio de azobenzeno que permaneceu no escuro.
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* Verifique se o solvente a ser usado na elui¢io se encontra em cuba j& preparada.
Caso a cuba esteja seca, adicione o solvente de modo a encostd-lo na fase estacio-
néria e ndo tocar na substancia aplicada. A presenca de um pedago de papel de filtro
permite saturar de vapor a cuba.

e Introduza a placa na cuba de elui¢io, conforme Figura
7.3, tampe-a e deixe que o solvente suba até atingir
uma altura correspondente a cerca de 1 cm abaixo da
extremidade superior da placa.

e Remova a placa para o exterior e marque, imediata-
mente, com auxilio de lapiseira ou outro material fino
pontiagudo, a posi¢io atingida pelo eluente, denomi-
nada de frente do eluente.

e Observe a diferenca das posicées e o nimero de
manchas formadas na cromatoplaca. Deixe o sol-
vente evaporar e mec¢a as distancias entre o ponto
de aplicagdo da amostra e a frente do eluente. Meca,
também, a distancia entre o ponto de aplicacio e o
centro de cada uma das manchas deslocadas, para os
requeridos célculos dos Rf's.

¢ Identifique as manchas associadas ao cis-azobenzeno e
ao trans-azobenzeno.

PARTE II - IDENTIFICACAO DOS COMPOSTOS
BENZIDROL E BENZOFENONA

Procedimentos

e Transfira uma pequena quantidade, uma pontinha de
espatula, da substancia contida no frasco marcado com
o rétulo A para um frasco pequeno (béquer ou vidro
de “penicilina”). Adicione trés gotas de acetona para
dissolver a substancia. Aplique, em seguida, a solucio
em uma placa cromatografica, de modo que o ponto de
aplicacio esteja mais pr6ximo a uma das bordas late-
rais da placa. Reabasteca o capilar e faca uma segunda
aplicagdo no mesmo ponto.

e Pegue um segundo frasco pequeno e, de modo seme-
lhante, dissolva uma pequena quantidade da subs-
tancia contida no frasco marcado com o rétulo B em
uma pequena quantidade de acetona. Aplique a nova
solu¢do num ponto mais préximo a outra borda lateral
da placa, de modo que os pontos de aplicacio das subs-
tancias A e B nio fiquem muito juntos; uma separacio
de cerca de 1 cm é adequada.
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Verifique se o solvente a ser usado na elui¢do se
encontra em cuba ji preparada. Caso a cuba esteja
seca, adicione o solvente de modo a encostar na
fase estaciondria e nio tocar na substancia aplicada.
A presenca de um pedago de papel de filtro permite
saturar de vapor a cuba.

Introduza a placa na cuba de elui¢io, conforme Figura
7.3, tampe-a e deixe que o solvente suba até atingir
uma altura correspondente a cerca de 1 cm abaixo
da extremidade superior da placa. Remova a placa e
marque a frente do eluente.

Espere até a total evaporacio do solvente, apds
introduzir a placa cromatografica por 3 a 5 minutos
numa estufa com uma temperatura apropriada
e, entdo, introduza a placa numa cuba reveladora
contendo iodo. Aguarde até que o iodo forme um
complexo colorido na placa; isso permite uma boa
visualizacdo das manchas. Remova a placa, contorne
as manchas com auxilio de material pontiagudo como
um lapis, e faca as medidas das distancias das posi¢des
das manchas para os respectivos cdlculos dos Rf's.

Associe as respectivas manchas produzidas pelo
Benzidrol e a Benzofenona.

OH o}

benzidrol benzofenona

Terminados os experimentos, despreze o adsorvente, os capilares,
bem como o eluente, em local indicado pelo tutor. As placas, apés
uma cuidadosa raspagem da camada de adsorvente, podem ser

lavadas com 4gua e sab3o. Os vidrinhos (vidros de “penicilina”)

devem ser lavados previamente com um pouco de acetona ou

etanol, para remover os compostos organicos e, entdo, lavados

com &gua e sabdo. Ndo lave a cuba de eluicdo, apenas retorne o
eluente para o frasco adequado.

CONSIDERACOES FINAIS

Ao final desta aula vocé deve ser capaz de:
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e Conhecer as varias técnicas de cromatografia.
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e Diferenciar compostos utilizando cromatografia em
camada delgada.

e Entender o processo de fotoisomeriza¢do de azo-
compostos.

o Qualquer ddvida, ndo hesite em procurar ajuda do tutor da disciplina.
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AUTOAVALIACAO

1. Em que consiste a técnica CCD?

2. Em que ssituacées a CCD pode ser utilizada como técnica de separacdo ou purificacio?

Justifique.
3. Consulte a bibliografia adequada e complete a tabela abaixo. (Dé uma legenda ade-
quada para a tabela):
Polaridade
Substincia Estrutura Rf

(ordem decrescente)

Cis-azobenzeno
Trans-azobenzeno

Benzidrol

Benzofenona

4.  Qual azobenzeno foi utilizado na atividade da primeira parte desta aula? Justifique.

5. Qual isémero geométrico dos azobenzenos é o mais estavel na auséncia de luz? Por
qué?

6. O que ocorreu com o azobenzeno durante a sua exposicio pela luz? Escreva a(s)
equagdo(¢bes) quimica(s) que descreve(m) a reagio quimica correspondente ao
processo.

7. Identifique as substancias A e B estudadas.

8. Como a confirmacio da identidade das substancias A e B poderia ser feita utilizando
CCD?
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ELABORACAO DO RELATORIO TECNICO

Redija um relatério descrevendo os preparativos, as mon-
tagens, os desenvolvimentos e os resultados do experi-
mento realizado nesta aula.

BIBLIOGRAFIA RECOMENDADA
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todos cromatogrdficos. Campinas: Editora Unicamp, 1987.

SHRINER, R. L.; FUSON, R. C.; CUTIN, D. Y. Identifica¢do
sistemdtica dos compostos orgdnicos: manual de laboratério.
6. ed. Rio de Janeiro: Guanabara Dois, 1983.

STAHL, E. Thin-Layer Chromatography: A Laboratory
Handbook. 2, 6" rep. da New York: Springer-Verlag,
1990.

SOLOMONS, T.W.G.; FRYHLE, C. B. Quimica orgdnica.
8. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2005. v. 1.

SOLOMONS, T. W. G.; FRYHLE, C. B. Quimica orgénica.
8. ed. Rio de Janeiro: LTC, 2006. v. 2.
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