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Prefacio

Este livro, organizado por Angelo de Fatma, Gaspar Diaz Mufioz, Julio César
Dias Lopes e Rosemeire Brondi Alves, foi adaptado a parir das aposlilos utilizadas
nas aulas da disciplina Quimica Orglnica Experimental oferecida aos alunos dos
cursos de Cuimica |Bacharelado @ Licenclatura), Engenharia Quimica, Farmacia,
modalidade presencial, da Universidade Federal de Minas Gerals. De falo, ao longo
dos anos foram realizados um nimero de modificagdes e revisbes das apostilas
oniginais empregadas na discipina de Quimica Orgénica | (curso presencial), cujas
participaghes dos professores Luiz G. Fonseca e Silva, Nelson 5. Persira (in
imemariam), Maria do Carmo M. Maltez, Claudio L. Donnici, Jacyueline A, Takahashi,
Lucia P.S. Pimentn, Rossimiiam P. de Freitas, Henricte S, Vieira, Maria Amélia D.
Boaventura, Lucienir P. Duarte e Gracia D.F. Silva foram de axtrema importéncia. Em
reconhecimanto &s valicsas contribuicbes de Iodos os professores que dedicaram
parte do seu tempo na slaboraglo de todo o material que serviu de base para a
elaboragdio desle lwo nds gostarlamos de exlernar 08 NOSSOS sincaros
agradecimantos.

)= autores
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UNIDADE I

Consideragdes gerais

Mentn unidinde aremos uma breve deserwho di
rolnn gue voed  vivenciam, nestn ctapa do curso de
Quimicn, nos irmbalhos expermmeniais seleconados pora
discipling Quimicn Orgimea Esperimental | Lima énfse
especial ¢ dadys parp as meorss de segurangs em
laboratdno ¢ recomendagies doda purs o confecgio de
L we koo de wiy idudes.
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A Rotina das aulas préticas de Quimica Orgénica
Experimental I.

Prezado Aluno,

Estamos inlclando uma parte do curso em que vood colocard em pritica alguns
conceilos que aprendeu na disciplina de Quimica Organica | A discipline de Cuimica
Orgénica Experimental | corresponde ® 30 horas Je aulas proticas ou aulas de
laborutdrio. Durante este perodo vocd sard orientando e terd acompanhamentio ﬂu
seu tutor local, Porém, @ de extrema importancia que vood desenvolva a habi
manusear os reagentss, 0s solvenies, as aparginagens @ as uidrnnus usa:inu nas
praficas” Pralendemos que o seu fuler, com a sua Impraseindivel eolal
loboratdrio o mals propicio dos amblentes para excelenios d}wmum duu mulradm
das obhsarvogles exparimentals, fundamentando-se no conleldo abodedo na
disciplina de Quimica Orghnica |,

As atividades previstas para a disciplina de Culmica Orgénica Experimental |
astio organkrades de lorma que vood possa compraender como 05 COMPOSIOSs
%%ﬂ algumas plantas (espinafre e calé) podem ser isvlados e

ns expermenios em gue serdo avaliadas “Hgumas

w:umHHHuMIdmmmmmﬁrﬂmsuwnmmHm

@ suas Mﬂiﬁm—ﬂﬂmw como, por exemplo, sua acid8Z e basiclandd.

Por lim, as duas ditimas atividades visam exemplifica como o conhedinenio da

Quimica Orghnlca permile o pl [} se de varias outras molbculas
orgénicas, o que virtualments ihiita & obtengAo de quilquer composto

ral corn aplicabliidade em potencial nas instigantes dreas de novos féamacos,

novos materials da interesse tecnokigico, ou mesmo importanies nos esiudes basicos

das propriedades gubmicas e fisicas de moléculas isoladas ou em $olugdo

A dindmica das aulas de Quimica Orgénica Experimental | requer a realizacao
das seguinies atapas: |) a WIWI do assunto a ser abordadao na
aula programada, inclulfido-s@ a acbes bisicas sobre a periculosidada &
caracteristicas dos reagentes e solvenles gue serfio empregados na respectiva auta
prilica; §) uma discussiio_inicial com um instrutor, sobre os mpmhﬁﬂm
priticos relevantes para execucdo da aula pratica; W) & execu

axpaniffientos indicados, sempie utilizendo de forma fied as ducﬂlasmh
aposiila. Mesta elapa do trabalho, & mullo inportante que vood fes de

MHWIW temperatura, @ xiura,
evolugio ] rvadas parn as substdnclas em estudo durante a
rﬂlﬂ;lndnlmnhm h]uhmmphndmlmuumu uu
mhﬂnmmum.pm

&8 futor; v) & mmmwmmamm
simples, porém complalo 6 cumprimento do primeiro item, recoma, sempre que for
necessario, a0 livro EEWHNWUSGEWM L&, vock
sncontrard um conjunio de regrdg bdsicas de seguranca laboratorio e slgumas
caracteristicas fisicas e qulmm dos solvenies utiizados mals comumenta em um
laborattrio de Clulmica. Messe livio ha alnda Indicacdes de fontes dlels de consultas
para as normas de seguranga mals gerals que vocd deseja conheoer, astim como, as
fichas da sogursnga des maie diversas substincias, reagentes e solventes, que
evantualmanis vood praciss consullar,
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Como recomendagies gerais, & & de seu conhecimenio, o bom andamento
das slividades préticas depende em seguir rigorosamente algumas regras basicas
simples. S8o elas.

1 ouso Intenshvn do material didéllco desta discipling [4 8 parli da primeira aula;

2. de sua tuml.lgllriaidi “om aL rElalaghes do laboratério, Procure se inloimar,
desde a primeiia silla, d& loda Tnlra-estrilura & dis noffhas de funclonamanto
& de seguranga do lnboratorio;

3. ndo se esquecer que lodo matarial L lavado ao final de cada sula
pratica ® organizado em local apropriado. Pega offontagao ao seu utor local
para o acondicionamento coelo destes maltarials;

4-nmmawwv_%:::mml : @ cada aula patca;

f, Apis O LSO, DE reagentes sar cOltnadd D . Paca
ofenlacdo ao sl anmr pata o Incal inicado ondo essas substAnclat devem
ser recolhidas e, multo Importante, A forma comels omo elas devem s

los alhedos EF‘E E

6. avilw lm VLT a, ovile ass preciso manter
alancio aos Bxpa mm:mﬂmﬂz 08|

7. siga sempre . Algumas des=as normas estio

vadas no item D abal

No que se segue, uEumusW&W
laboratorio de serdo @ UMaE poucas regias simples, mas prov

Uteds, para a udlﬂg_ﬁ__um_uﬂ[ﬂ_l_&_mﬂgjmlu sugenidas, -

Seguranga no Laboratorio

Sampre ‘que for nacessario consulle o Livio Técnicas
Bésicas e Seguranga de | Nessa volulTs, voce
Bncantm @ mais smpla das NMMas e
procedimentos de seguranca a serem sequidos para se
avilar acidentes no lahoualono,

E muilo impartante que todos nds, au entiarmos num laboratorio de quimica,
tenhamos uma nogdo bastante clara dos riscos e dos cuidados a serem lomados
antes e duranle o manuselo dos reagenies @ malarlai que serdo empregados duranla
o trabalho pritico. E uma obrigagho permanente evilar que os acidentes ocomram.,
pala identiicacio e diminulgdo, se no de sua lolal eliminaciio, dos ublguos risoos
latentas, Munca & demads repetir que a malhor forma de evitar os acidenies & a sus
prevencdo, O desculdo de uma (nica pessoa pode colocar em risco a seguranca da
todos os presentes no laboraldrio. Por esta razéo, gueremos qua todos vocés tenham
consciéncia da importincia de se trabalhar com seguranca o que, obviamaente, 50
resullard em beneficios para o grupo. Lela alentamente as instrughes abaixo @ procune
sagul-las integralmente;

1, Voo# deverd ler desde a primewa aula, das_Instalagfes do
Isboratério, bem como Je quas nonmas de lunclonamento.

2 Eot 0 uso de durante a3 aulas; o jaleco deve ser de
m%'ummu ;
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3. E recomenidado o uso de deulos de sAQUIANCE,

4. E recomendada que vocés tenham individualments um par de luvas em lilex
natural com forro.

5. E proibido 0 uso de calgados absdos. udas ou salas duranie as aulas
pralicas, 0 aconselhamento do uso di conlato durante a execuclo

dos Irabalhos priticos deve-sa pautar pelas consideragtes iratadas no livio
Técnicas Basicas & Seguranca de Laboralbrio | Consulte este material,

6. Rigurosamente, néo & permitido fumar, comer o beber nos laboratirios.

7 O material do laboratério deve ser usado sempre de mandir

ancira adenuada. Ullize
snmente reagenies e W!ﬁ__ _roteicp de aulas
préticas. tenté—am hipdiase . realizar qualguer reac@o nao
especificada nos procedimenios descritos no rolelo das aulas praticas, ou
aquelas indlcadas ou M pulu LT n.htt.r

B 5. Informe-se com o seu
8
10. A a de trabalho deve parmanecer s urante & execugao dos

expenrnentos, igualmente ela deve ser de a limpa apde cada aula,

Finalmente, uma otongdo especial dove ser resarvada ao %ﬂg di 1esiduos. A
TagIA a Sur sempre seguida & lar todo o qualquer residuo obtido durante a rea
das praticas devidame mmwumgﬂgmy@%.mraamlmhqhdn
seu tulor para lhe indicar correla de se frator & o5 locais para realizar os
descartes dos residuos solidos e liquidos,

Modelo de Relatérios

A ldéla central para a redago de um bom relaloro estd
AM 88 preccupar com O uso de uma lnguagem simples,
porém clara direla e objellva, na descricho dos detalhes de
uma axparliéncia vivida pelo autor. Redila um taxio para ser
lido @ compmendido por uma pestoa desconhecida, em um
tempo, lugar & com interesses ignorados.

A reflexdo do quadro acima motiva a formulacio de algumas poucas regras
praticas que podem, convenlentemente, nos auxiliar na redagio de um relatorio. Um
@rupn dessas regras esla reunido abalw. Lembre-ge, porém, que vocd serd o aulor
{ou um dos aulores) dos relatodos gue serfo elaboiados. Assim, @ sua a
responsablidade da selecio do material que formard o corpo do texto, & escolha do
seqléncia como ale serd distribuido 0o longo da apresentacio, &, muito Importante, a
dociséo pelas vérias opgdes graficas (figuras, labelas, esquemas, quadros, efc.) que
serdo uliizadas na confeccio do documento, Evile o excesso de Informagdes, mas,
ndo se esqueca que as Informacdes necessanas nan poden nunca ser omitidas ou
desprezadas, Em resuma, procure produzir um texto claro, conciso, @, acima de tudo,
complelo @ consistenta,
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Em um ralaldnio da alividades di laboratorio espera-se lor;

1, Tinda, identificaca do autor, local & dala. Pela mndﬁdad_a do curso, &
convenients ter, ambém, o nome do hutor responsdvel pela discipling incluldo.

2. IntrodugBo, Como ndo se saba guem ird, no fuluro proxling ou distante, se
interessar pelo lexdo produgido, nclua umoa secao Infrodutdria alraindo e
molivando o lellor desconhacido a prossegulr a leilura iniciada, Descreva,
resumidaments, o propisito da experiéngia realizada no laboratdrio com
detulhes, por exemplo, dos aspectos histdrcos, importancia prallca ou
académica do assunio tratedo, o3 argumentos ledricos que sustentam & dao
interpretagbes ao experimento, efc.. No caso de reagbes quimicas, apresenie
métodos altemativos que poderam ser ulilzados para 56 realizar @ mesma
transformacio quimica: disculs as vantagens e desvantagens dos mélodos
citados.

3. Objativos, Deycreva de maneira sucinia oo objetivos da pratica reallzada.

4 Pare Experimental. Organize os evanios ocomidos duiante a aula pralica,
descrevendo-os de modo resumido, dando desiaque és observaches leilas
duranie a aula Apresente uma descrigio dos materiats ulllizados, liste os
reagentas empregados e ouas caracterioticas fisicas,. @ yuimicas & toxlcas, s&
for o caso. Fsses detalhes sBo essenclals para & uma nova realizagio dos
exparimentos. de manaira segura Em geral & recomendado o uso de
#syuemas & desenhos Jdas monlagens,

Uma segdo de um relatdrio descrevendo a produgiio expenmental do
paracetamal a partir da do p-amincfencl, exemplifica as instruphes acma:

g
Lh0]
P Aminalenc (5) Paracetsmc (4}

Em owm erbenmeyen de 125 ml contendo 5,3 g (30,2 mmol) de prominofmol (3)
i 0,0 mal. de dgua, form adicinaddos 1,6 ml 13206 manol) de anbdrido acético.
sl ety e comitienn, B seganida, 0 sobog o il aguecida e banbw-mania ahé
i ssnlugian completa dio salide. Apds 10 pom e sobugio fod vestioda e colocads
mum bl e gelo parn procipitngio do paracetanal (45, Ox cristas fonam
(b puinint famil e FOchnes @ by odos ooim dgun pelada (< 5.0 mil)

i-..)

f. Resultados @ Discuss@io, Descreva os resultados expenmentais gque foram de
fato observados no frabaltho pralico & ndo aqueles que suposlamants aram
esperados. Aprasents oy resultados dos calculos do rendimento das reagbes,
nos casos especificos de sintese de algum composto, Indicando (mas nao
nacessarlamente  explicitando) & maneira como esses calculos foram
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realizados, Sempra que for possivel, & recomendado o uso expliclio de

esiruturas de compostos quimicos, equaghes quimicas com os coaficlantes

esiequiomiétrioos comalamante incluldns, & gquadins com o8 mecanismos das

magies quimicas estudadas, Tabelas, figuras, osquemas e graficos sio

sEMpre mcursos poderosos que podem 8 devemn ser explorados na producio

de relatorios sintdticos, mas altamente informativos. Tabelas, fguras,

esquemas e graflcos deven sempre ser acompanhados palos sous respectivos
ks ou legendas adequados.

Mas discussbes, devern ser explorados os aspectus gualilalivos e
guantitalives dos resultados oblidos & o sucesso (ou ndo) do exparimento com
relacio 4 esxpeclativa inicial. Sendo o caso, analise o rendimento pratico, a
precisio parmilida pelos equipamentos, vidrarias e dispostives ulilizados na
axpcuclo dos axparimenios, as kmitagBes dos mélodos escolhidos, ns erros
inroduzidos pelos executores (vocés) dos trabalhos praticos. Apresanle as
dificuldades encontradas na reafizacdo dos experimantns, bem como as
passhvets maneiras de se resolver ou minimizar tais dificuldades,

. Conclusbes: E sempre Instrulive ter um relatdro com uma secho final,
resumidaments sislemalizando e comelacionando os aspecios relatvos aos
resultados finaks, a melodologia adotada, o8 modelos e as informaches iedricas
conhecidas direta ou indiretamente relacionadas ao estudo realizado. Uma boa
conclusio contém uma apreciagio global dos procedimentos reallzados e dos
objetivos alcangados.

Referdncias  As informaghes obfidas da ieratura cienlifica, devem saer
formalmente reconhecida (8 o8 devidos créditos dados aos autores) alravés de
cllaghes complelas nas posigies comelas do texto que forma o seu relatdrio de
alividades. Existe uma colecio de normas lécnicas regularizando & maneira
adeguada como referdnclas devem ser apostas am um ftexdo Wenkco ou
acodémlico. Para gue o bom hibilo seja adouirdo atravids de bons exerclcios,
recomandamos que um modelo unificado de clagdes, como o apreseniado
quadro abaixo seja. iniclalmente, seguido,

[} Hmtoricamenie, & dulcing ok o sepuisdo sdoginke shinldlico 8 ser
langiclo no mercado b mpis de cem anos (Ciobldamatlh, 1987), Apexar de
new encelente poder adogante, tesies 0 vive com mamitens nclusive o
howmem, evidencinmm dosscsdade, levando-a o ser retinda do mercads
apis quase O mos de uso (Ellis, 1995, Kinghom ¢ Kennelly, 1995),
Mesmr ndo sembs mms comercialivads, wa preparagio @ partir de
suhsirabos  [oolmente  pcessivels. wilicondo wmn mola seiclics gue
tansbem envolva intermedidrms comn outrod Gpsis de anvslades solbee o
orgunsand uman, despenta muit inlensae,

(|}
Referincias biblograficas:
Eltis ). W8 o Fefire, 1998, 73, 671

Kinghorn, A [V Kennelly F ) 0 Chom Falre , 1995, 77 6ThH
()
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UNIDADE II

Propriedades Quimicas de
Compostos Orgiéinicos

Ma primeira auln que forma esin Unidade serio
investigados  alguns  provesses  mais comns de
ienitiflicaghe e enmclerizacho  de  algumas  langdes
ofglinices simples. Isto s¢ farh mmvés de suns reaches
quirmicns comclensticas, A segunda auls ¢ reservada pam
o determinngio qualitotiva ¢ quantitativa das propricdodes
fMvico-yuimicns, acidez ¢ bovicwdade, de  composios
orginicos,  Entre outros detalhes  importanies,  seriio
investigaadns ns relagdes qualitatives enire a estrulura
molecular ¢ 8 acider o basicidnde  das substincing
ertudmcdas,
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Primeira Aula

Reconhecimento de Fungﬁes Orga'ucas

Os compostos urganicos se caracterizam pela presonga de dtomos de carbono
& hidrog&nio em suas moléculas. Os heterudiomos sdo considerados como lodod os
outros dtomos diferentes de carbono e hidrogénio encontrados nas moldculas
orgénicas. Os helerodlomos mais comuns elo o oxighniv, o nitrogénio & os
halogénios, principalmente cloro @ bromo. Além desses podumoe sinda encontrar o
enxofre @ o fasloro. Como podemos notar todos esses Alomos sao de alementos ndo-
miatilicos & o principal tipo de igagio entre eles 6 os dlomos de carbono @& hidrogénio
& de netureza puramente covalanle

O dtomo de carbono & o elamento central dos composios organicos Isto se
deve a inimeras propriedades desses dlomos, gue o distinguam dos demais, Uma
delas & a sua capacidade de formar diferentes lipos de hgaclo entre si ou com Momos
de oulros elementos, Estas podem ser ligaghes simples, duplas ou friplas. Oulra
caracleristica importante do dlomo de carbono & a capacidade de formar ligaghes
fortes que dio establlidade a5 suas moléculas Finalmente, esta o sua capacdada
quase flimitada de formar cadelas extencas de dlomos de catbonos ligados entre si.
Essas caractmisicas, em conjunio, possibilitam a formacio de um Imenso nimero de
combinagbes moleculares, contribuindo para a exisliincla de milhdes de composios
orgéanicos. conhecidos @ um numero exdremamente grande de composios ainda por
dascobri-sa

O reconhacimento dos composios orglnicos & facilitado pala organizagho em
classes de derivados posguindo fungbes orglnicas comuns. Cada grupamento
funcional tem propriedades quimicas especificas, propriodades essas que sio
associadas &6 suas esiruturas moleculsres, & que podem ser gevaralizadas para
lodos o8 composios gue apresentam o mesmo grupamento, islo &, que pertencem b
mesma funcio orghnica. As fungBes orglnicas mais comuns s8o os alcanos
(hidrocarbonelos saturados), alquenos, alquinos @ hidrocarbonetos aroméaticos
(hidrocarbonetos insaturados), Alcoois, aldeldos, celonas, scidos carboxllicos, haletos
de alquila, aminas e fendis, Cada uma dessas classes de composios apresenta
reachus quimicas especificas gue podsm sor, reciprocamente, ulilizadas na sus
caraclerizagio,

Mesta pratica serdo ulilizadas algumas reagdes para identificar a prasanca de
grupamentos funcionais eapecificos, tals como,

a) Diferenciagfo de hidrocarbonelos saturados e insaturados:
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R! R R B

=L + MnO —*Rf’-'——f—ﬁ' M
F‘HR* : Ol OH st
Solugao Precpiace
C Violeta Marrom
R' R R' R
e g — R} i
B e
Imoolar
b) Caracterizagio e Diferenciagdo de Alcools:
ntl;

ROH + WCI ——= RC| + HO

) Caractorizagdo da Haletos de Alguila:

X e RGNDY i AXY ¢ RONO,

d) Caraclerizacdo & Diferenclacio de Aldeidos e Celonas:

R}_ H'N & R H'_N el

=m + 0

H H;H. Q —_— }..—.." Q !
H oM

O

{ou R {rma R}
Hidrazona
GO0 'Ne® . li'f‘fﬂ'ﬂl'
: s H—1—0 Fia e H——0H +  CulouCu
H——or" H-——OH
K COOK’

e} Caracterizagdio de Acidos Carboxllicos:

RCOOH + NaMCO, ——= Rcoona *+ co,} ¢ Ho
f) Caraclenizagho de Fundis’

6MOH  +  Fecly —= [FelDANW® & 3w 4 aug
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Ohjetivos

¥ Investigar a natureza orgénica de um composto por melo da caraclarizaclo de

alguns grupos funclonais.
¥ Diferenclar algumas classes luncionais de compostos orgAnicos,

Trabalho Experimental
Materials

Tuhos de ensain
Estanle para bos de ansao
5

Conta-gota
Supote unnersal
Garra pequena de melal

Amosiras de compostos organicos
10 Amosbas de compostos orgnicos desconhecidos

Reagenies @ Solvenies

Solugiio squosa & 4% de KM,
Solugho aquosa a 10% da fenol
Solugiio aquosa a 10% de AgNO;,
Solngho aquosa a 10% de NaHCO,
Solugao etandlica o 10% de FeCl,
Agua destilada

Cldlo-hexano

Ciclo-haxeno

Etanal

Clolo-hexanol

Alcool ter-butiico

Acido acético

Formal

Acelona

Cloreto de ler-butila

Reagente com 2 4-dinitrofenil-hidrazina
Raagenie 2 4-DNFH

Reagenta da Luscas

Reagente do Fahling
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Solugdes previamente preparadas

Reagente com 2 d-dinitrofenil-hidrazing (24-DNFHY: 3 g de 2 4-DNFH em 153 mL
de 150y concentrade. Adicwnar, sob agitagho, 20 mL de dgun desiilada ¢ 70 ml. de
etmivel, Agliar bastante o nustura ¢ lltar,

Reagente de Lucas: 68 g de ZoCl oo em 52,5 il de T concentrado {ou 136 g
de ZnCl/ 105wl de 1C1 concentrado), preparar em banho de gelo na copela,
Manter em frasco mbar.

Reagenic de Fehling.

Solugio (A): misturar 1 7.3 g de CuSOy pento-hidrotado em 250 mL de dgua destilada,

Solucho (B): misturar 86,5 g de mrtorato de potdssio ¢ sodio e 35 g de NoOH (ou 62 g
ide KO em 250 mil. de dgua destiladn

As solugdes de permanganate de potassio, fenol, nitralo de prota, bicarbonate de sodio e

Procedimentos

Realize os tesles abaixo descritos de forma completa, fazendo observaghes
culdadosas & anotaghes completas e claras,

Teste com permanganato de potdssio ¢ Teste pn;n verificar @ presenga e imsaturagdo
am i composte orgdnice)

Cologua | mL {menos que 1 cm no tubo da ensalo) do composto 1 em um
lubo de ensaip e adicione 2 gotas de solugho de KMn(y. Faga o mesmo com o
composto 2. Obsarve, O descoramento da soluglo de KMnO, e formagho de um
precipitado marrom caracherizam uma substincia insolurada que néo seja aromalica.

Tevie de Lucas (Diferenciapio entre dlcoois primdrios, seconddrios e tercidrivg

Seleciona 3 Wbos de ensako @ cologue 1 mL do reagente de Lucas em cada
deles. Adicione 5 gotas do composto 3 no primeird lubo de ensain, 5 gotas do
composto 4 no segundo tubo e 5 gotas do composto 5 no terceiro lubo. Agile os
lubos & observe o aparecimento de uma lurvagso, emulsio ou lormacio de uma
segunda camada liquida. Realize o procedimento com os irds tubos a0 mesmo tempo
de modo que possa perceber os lempos de reagdo relativos de cada composio,
Dbsarve 0s lubos perlodicaments.
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Texie com nitratn de prata (Teste pava identificer aletos de alfguifa)

Adicione 1 mL do composto 6, em um lubo de ensalo, Junte 3 gotas da
solugho de nitrato de prata. Aglle & anole o lempo necessano para a lonnacdo da um
preciplado. Isto indicard s presenca de um halelo organico alifalico ou benzilico, bam
coimo a natureza do haleto (primaro, secundd o ou tecibnia),

Teste com 2 4-dinitrofenil-hidrazive (Teste pura idenvificar grupe carbonila)

Em um lubo de ensalo coloque 2 gotas do composto 7 e adicione 1 mL
{manos da metade do lbo conta-gotas) do reagente |4 praparado. Repita o mesmo
procedimento com o composto 8. Observe se hé formagio de pracipitado colorldo,

Teste com reagente de Felling (Texte para diferenciar carbonila de aldeide ¢ coton)
Pagua 1 tubo de ensaio, adicione 1 miL da solugho A @ 1 mL da solugao B de

Fehling, Agite o conteddo do tubo. Em seguida, adicione 3 gotes do composto 7,
oquea culdadosaments o ubo num bico de gas e observe,

¥ cuipapor

0 aquecimento de soluglo em um tubo de ensmo deve ser feilo sem o
aquecimento direto do funde do bo, pois isto pode provocar a
projecio do mabenal.

O aguecimento deve ser iealizado com o lubo Inclinado, aguecendo-5e &
parede do lubo coberta pela scluglo, conforme a figura 1. Repita o mesmo
procedimants com o composto B. O aparecimento de um precipitada marrom tijolo (ou
um espelho de cobre nas paiedes do tubc) comprova a presenca de carbonila dae
aldekdo.

T e

Figura 1: Modo cometo de se aguacer um liquido contido em um ubo da ansako,

Texte com bicarbonate de sddiv: (Teste para idemificar dcide carboxilico)

Cologue 1 mL do composto 8 num lubo de ensaio @ adicions cerca da 1 mL de
solugdo de NaHCO,, A evoluglo de didxido de carbono indica @ prasenca de grupo
e bawila,
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Teste com o cloreto férrico: (Teste para identificar fendis)

Goloque | mL do composto 10 em um lubo de ensaio, adicione 2 gotas da
solugio de clorelo fémce e observe se héd lormagdo de precipiado colorido. A
formacao de precipitado de coloracho vanando de azul @ vermelho revela a presenca
de lenol no maio,

Sistematizagdo dos resultados experimentais

Complels a tabsla abalxo, apmmhﬂuuemﬂmwahlmmm-prm D
im il adeguado & labala.

RESULTADOS E CONCLUSUES

Composto n* | Reagente Observaghes Grupo Funcional Presenta

1

2
Confirmagan

3

4

5

[

7

B

i

[

9

10

Consideragbes Finais
An final dessa aula voolh dove ser capaz da.

¥ Dilerenclar algumas oasses de composios organicos por melo Jda
caroclerizagio de alguns de seus grupos luncionals maks

¥ Ter a capacidade de reconhecer as funghes oiganicas e nbur que ha
diferenga entre a reatividade dos seus grupos funcionals

Bibliografia Recomenduda

#  Shrner, R, L, Fuson, R. C.: Curtin, 1. Y. Wenificago Sistemitica dos
Compistos Orgdnicos: Munmual de Laboratdrio. 6 Edigio. Rio de Joneiro:
Guanabura Dois, 1983, 51 7p.
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Auto-Avaliagdo

1) Caractorize quimicamente cada uma das lingbes orghmicas. alcano, alguena,
dlcool, celona o éator,

2) Par que uma cetona da resultado negativo na reacio da Felling?

3) Quass sdo as velocidades relativas de reagdio dos dlcoois prdmano, secundano @
lrcinio no teste de Lucas? Justifigue com base na estabilidade dos carbocéations
formados.

4) Suponha  que vocd possua Irds  frascos sem  rdlulos que  contenham,
saparadamente, o 3-hapleno, o benzeno & o elanol. Proponha uma forma da
idenlificar o conteddo de cada frasco
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- Segunda Aula

Acidez e Basicidade de Compostos
Organk:oa

Cuem ndo sabe |dentificar, denire varas frutas, anquelas gque sBo acidas?
Praticamenie todos sabam fazer esta identlificacio, principalments, sa provarmos esta
fruta. Mas qual{is) composios) esla{#o) presenie(s) nesia fruta que conferem a ela o
sabor Acido? O wrmo dcido vam do lalim aceve, que significa azedo, & produlos que
tinham esse sabor, como o vinagre, o leite coalhado @ o suco de EmBo ermm
considerados écidos. Hoja em dia, sabemon gue o sabor azedo destes produlos &
devido a presenca de dcidos carboxilicos &m sua composico, como o acldo acélico
(vinagre), o acido D latico (leite coalhado) @ o dcido citrico (suco de limao).

COOH
i 0 Gy
HC” “OH l*;ﬂ~?--n--m HO—}-COoH
Acido Acklico OH ?‘H*
Acido D-Litico COOH
Aeiddo Cllsioo

0 tarmo dlcall, por outro lodo, & derfvado do drabe e fol iniclalmante empregado
para caractarizar a propriedade das cinzas obtidas pela queima de certas planias,
ricas em carbonato de potassio. de neutralizar os acldos. Ja a palavra ‘base” foi
Introduzida mais recenlements, no século XV, e praticamente substitulu a
danominacao Alcall.

Apesar das propriedades das substindias acidas s basicas serem conhecidas
desde o século XV, fol somente no tinal do século XIX que surgiram as primeiras
idélas bem-sucedidas corelacionando uma astrutura quimica com as progrisdades
dcidas e bdsicas das substdncias. A primeira leora sobre a nalureza quimica dog
acidos @ boses fol proposta por Arrhenius, em 1887 Alguns anos mais tarde (1823),
Brinsted & Lowry expandiiam ot conceflos de Arhenius. Porém, fol Lewis, neste
mesmo ano, quem formulou uma teora mals adequada a elaborada para descraver os
conceilos de Acldos e bases. Enquanto as duas pnmeiras lecras sio restrtas & casos
particulares, a teoria da Lewis abrange lodos os tipos de reacies acido-base, sendo a
inain usada pelos guimicos alualmente.

Svant Arhenius, no final do sdculo XIX, dessnvolveu um amplo trabalho sobre
dissociagdo de compostos neutros. Em 1887, ale propds a teorla de dissoclagio
Mimica ou lonizacdo em solugdo, a qual dizla que determinadas substdncles, quando
dissolvidas em agua davam origem a lons positivos & negativos. A formagho destas
espécies camegadas, formadas quando os compostos estudados por Arrhenius eram
dissolvidos em agua, explicavam a condulividade elétrica destas solughes. Segundo
Arthenius, o8 Acidue quando dissolvidos em dgua aumenlavam a concentragho de
lone H', enguanto as bases aumentovam a concenfraclo de Anlons HO  (long
hidrosxilas),

As deficiincias da definigha de Arrhenius para os dcldos (liberam H* am dgua)
@ as basaes (Fbaram HO am dgua) estavam, principalmants, relacionadas po falo de
uma subsifnce ser dcida ou bdsica soments em melo aquoso, A ampliagho dessas
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Idélas para outros Hpos de solventes ou mesmo a eiminagio completa da

necessidade de um melo solvenle, levaram ao surgimento de novas delinicdes ou
teorias para dchdos e bases,

Em 1823, J. N, Bronsted & T. M. Lowry, propuseram uma definicho mais ampla
para dcidos & bases, chamada de “definigho protdnica”, A leora de Bronsled o Lowry
dafine um Acido, como nda substincia (moléouls ou lon) capaz de Eharar um praton
{H'), ® uma base, como toda substancia (molécuta ou ion) capaz de receber asse
préoton. Esta definicdo & mials ampla que a da Arrhenius, uma vez quea o meio de
reagao ndo influl na propriedade de uma substdncia ser ou néo um acido ou uma
base, Ma resnlidade & possivel para uma mesma substéncla ser Acida em uma
condicho axparimantal e basica am outra. Por exemplo, a Agua pode libarar ou receber
tons H'. Na presenga de acido acético algumes molécules de Agua atuam como uma
base recebendo jons H' formando o ion hidronio (Hy0') @ o ion acetato. Contudo, a
Agua na presenca de amdnia, & a molécula da aménia quam agora recabe os lons H',
&, portanto 8 agua alua como dcido. Esses equilibrivs podem ser represeniados palos
diagramas:

P

. Mg — v W
il | | 'iﬂ

LM . (¥} M, ] W

Pode-se nolar, assim, qua a leoria de Bronsled-Lowry ndo contraria a leora da
Arrhanlus, ao contrddo, ela a amplia para aplicagho em outros solventes que nio a
agua. A liberacio ou formagio do lon HO ndo & uma caracteristica de lodas as bases,
mas a capacidade de reagir com H' @ uma propriedade de todas as hases, &m
yualguer solvente.

Pela defnigho de Brinsted Lowry, ndo & necessério, nem mesmo um meio
liquido para que as reagdes ocoram, A reacho entre vapores de cloreto de hidrogénio
& ambnia é um exemplo disso, O cloreto de amdnio @ o produto sdlido desta reagao,

Segundo a definiclio prolbnica, uma reagho acido-base envalve a competicho de um
praton (1) entre duas bases:

=]
+ S——
v WO Lo

el 1 Miass 3 Baws | Achda 3

Um dcido (4cido 1) ao reagir com uma base (base 2), sempre dard ongem a
uma oulra base (base 1) & um oulro deido (dcido 2). Forman-se pares de acido @ basa
conjugados: a base | @ a base conjugada do Acido 1, e 0 Acido 2 é o écido conjugado
da base 2, A reacho sempra Se processa no senhido de formagdo do dcido 8 da base
mais fracos,

A definigao de acido e base de Lewis veio para ampliar ainda mals a aplicago
degses conceitos. Lewrs definlu um écido como uma espécie capaz de receber pares
de elélrons e base como uma espécie copaz de doar pares de eldbons para a
formagao de hovas Ngagbes quimicas. A reaglo entre um dcido @ uma base de Lawks
de uma manaeira geral dé origem & formagio de uma nova ligagio covalents,

HEl + MalH

IO + NaGl
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A definigio de Lewis abrange iodos os lons, sejam citions (bons receptores de

alétrons | & anlona (bons doadores de elétrons), 4ckdos & bases, respectivamente. Ela

& ainda maks geral gue a teoria da Brinsted-Lowry, Incluindo novas sspécies quimicas

ndo contempladas anterioments, Nao o6 ons podem ser dcidos ou bases de Lewis,

mak composios & elemantos quimicos neulros também o podem, como S8 @

exampificado  por reaghes de complaxacio. Nessas reagbes. ions meldlicos

deficientes em elétrons comn, por exemplo, Cu’* @ Co*' sao acidos de Lewis,
enquanto os ligantes F & CO funconam como bases de Lewis.

Cu'* + BF ————= [CuFg*

Co' + BCO—= [Co(COM

Os conceltos de acidez e basicidade de Lewis sdo mulio dtels em Culmica
Organica para praver a compreander a reallvidade de inumeras classes de composios
diferardas,

Objetivos

¥ llustrar os conceitos de acidez a basicidade dea compostos orgdnicos

Trabalho Experimental

Materlais

Tubos de ensaio
Garmras da madalia
Papel indicador universal de pH

Reagentes

Solucao aguosa a 5% de NaCOH
Solugio aguosa a 50% da NaQH
Solugdo aguosa a 5% de NaHCO,
Acido sulfiirico concentrado
Acido acético

Acido tnfluoroacétice

Etanol

Tretilamina

Anilina
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Procedimentos

Sistematizacéo dos rﬁuﬂndnl experimentais
Realize os 12 testes abalwm descritos de forma completa, tazendo observaghes

culladosas e anctaghes completas e claras,
1. Complete @ labela abalxo, apresentando os resullados experimentais obtidos

1. Em um tubo de ansaio coloque 3 mL de atanol. Teste o pH com uma pequena durants a prifica. Dé um tiule adequado & tabala,
tira de papel indicador @ compare a oof com a escala da smbalagem. Adicione o
0,5 mL de solugo aquosa de NaOH 5% e ayite. Teste novamente o pH. Teste Substincla/Mistura pH Observaghing
também o pH da solugio 5% de NaOH, Anole os resultados, Eangi

2. Repila o procedimento ullizando stancl @ soluglo de NaOH 50%. Anole os - =
valores do pH da solugBo de NaOH 50% e da mistura etanolNaOH 50%. Etanol + NaOH 5%

3. Em um lubo de ensaio coloque 1 miL de @cido acético e teste o pH. Adicione 0,5 NaOH 5%

mL do solugho de NaOH 5%. Agite & observe. Teste o pH da solugio. Anote os Etancl + NaQH 50%
resultados
Etanol + NaOH

4 Replta 0 procedimenio anterior ullizando dcido acélico ® solugiio do NaHCO, ! SN P08 B0 SRR
§%. Tesle o pH da solugho de NaHCO, 5% e da meslura. Anote os resullados, Ma0H 50%

5. Ropita o procedimento 4 utilizando écido acélico @ adicione 0,5 mL de solugho CH,COOH -
aquosa de NaOH 50%. Teste o pH da mistura, Anota o5 resultados, CHL,COOH + NaOF 5%

& Em um tubo de ensak coloque il de dcido trifluoroacélico e leste o pH s
Adicione 0,5 mL da soliglo de NaOH S%. Aglle & observe. Teste o pH da CH,COOH + NaOH 50%
solugdo. Anole os resultados. CH,COOH + NakiCO; 5%

7. Repita o procedimento anterior ulilizando Acido trifluoroacético e solugio de acudo triftorcacttico
NaOH 50%. Testa o pH da mistura Anole os resultados. g a7, YL

& Em um tubo de ensaio coloque 1ml. de anilink @ leste o pH. Adicione 1 mL de
H; 50, concentrado, ' ] Anilina

'ImLﬂlH;Sﬁ.erﬂM
& cuibapo! 2ml de H,50, + anilina >
A reagho do dckdo sulfirico concentrado com amonia & THom——"
ahtamente axolénnica, Tristlamina + 1 mL de H;S0,
Trietamina + 2 mL de H,50,
Agite e obsarve. Testo o pH da misiura. Adicions mais 1 mL de acido. Agile & H,; S0 (concentrado)
uhmemrmanHdinﬂhm.Muummﬁ | Eianl + FL80, (eonc)

ﬂ.ﬂmltll“n M&Wuﬂm:mma o sulfurico T SGH + F;50; (oanc.)

10. Em um fubo de ensaio coloque 1 mL de H,S0, concentrado @ Insle o pH. CH,COOH + H;S0, (conc. ) + etancl
Adicione 3 mL de stanol 8 agite, Tesle o pH apds alguns minulos. Anole o5 sain agquecimento
rasultados. ey

H,COOH + 14,50, ) + etanol

11. Repita o procedimento anterior ulilizando 1 mL de H,S0, concentrado & 5 ml e M 7 e

e dicido acético. Anote 0s resultados. com anuecimento

12 Em um lubo de ensaio coloque 2 mL de écido acético, 3 mL de atanol @ 0,5 mL
de #cido sulfirico concentrado. Agile » observe. Teste e anote o pH da mistura.

Mumuﬁdﬂnumﬂndmvummdmdwﬁm“wmnhrm

S o de pH. A st el st priy : 2. Esciava as equagbes dos lestes realizados. Em cada equacdo identifique os pares
conjugados de Acido e base. entifique também o dcido e @ base mals forles @ 08
mals fracos,
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Consideragbes Finais
Ao final dessa aula vock deve ser capaz de:

¥ Delfinir dcido & base segundo as leorlas de Amhanlus, Bronsted-Lowry @ Lewis;
¥ Reconliecer @ classificar as moléculas organicas como tcidos ou bases.

Bibliografia Recomendada

I. Costa, I} Ferreita, V.; Esteves, P, Vasconcellos, M. Acidos ¢ Dases em Quiniica
Orgdmen 1* Fiiglo. Porto Alegre: Bookman, 2005, 151p

2 Bewice, P Y, Cuinees Orginicn, Tradugdo de Déborn Omenn Fuliro ¢
Colaboradores, 4° Ediglio. Volume 1. Sho Paule: Pearson Prentice Hall, 2006,
590p

Auto-Avaliagdo

1) Identifigue &8 prncipals diferencas para dcidos @ bases segundo Arrhenis,
Brénsted-Lowry & Lewis.

2) A gquinina & um farmaco de ongem nalural utilzado no batamento da maléna.
Pergunta-ga:
a) com quantos equivalenies da HCI este alcaldlde pode raaglr?

b) qual a astrutura do sal formado?

uTxL
m'lij:' ':l'l Quinina

3) ienlifiquem nas reacies os &cidos, as basas, os acldos conjugados @ as hases
conjugadas’
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A: NH; ¥ HC0; === ‘NH, + HCOy
B: HCl, + H;D sowes  HyO" + CF
C: CHyNH; + HiO wpemmtm  CH3NH;* + CF

4) Liste as substdnclas dadas a seguir, em ordem decrescenie de acidez. Justifique
Gla resposta;

H H
HC-C-CHOH  GHiCHCH,OH  GHCH,CH;OH H;c-g-cngm
F o

5} Para cada uma das substanclas dadas a seguir, indique qual ¢ a base mals forle,
Justifique sua resposia;

H H
A: HC-C-CO; ou  HyG-6-COy
Gr F

b H
B:  HC-G-CHLO; o  HyCHC-C-COy
o

C: BrCHLO;  ou CHLCHLC0,
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UNIDADE III

Técnicas de Separagdo e
Recristalizagdo de Derivados Organicos

As dinns aulng gque formam esta unidade sho destinados s
thomicos  simples  de  separmgiio ¢ recnistalimgde e
COMPORIOR OFENIE0R PIesenies em exIpies vegehis,
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Terceira Aula

Separagdo de Pigmentos Vegetais por
Cromatografia em Coluna

A cromatografia @ um método fisico-quimico de andlise que =8 prasta &
purficagao, separacho, idenlficacio e quentficagio do substanclas organicas
inorgdnicas, EaIa técnica fundamenta-se na migracio diferencial dos componentes de
uma mistura em um meio poroso (fase eslaciondria) quando arrastados por um
solvenla (fase mavel). A grande varledade de combinagies entre as fases movels &
eslacionarias torma asta teenica exiremamaents versalil @ de granda aplicacio,

L 0 emo crommatogrlia fon prameimmente empregido cm 1906 pelo IL“:I_",HT;NH::
Boquimwn russe Michael Tewell, que o utiliam para descrever suas ek @ miva s
expertncion mn separigho dos componenies de exiatos de plpmentos b Tbbrow: b
vepelnis. Nesse estido, n passagen de éer de peboben (fnse movel) aravés |MT"""""*;"I"'Ill'-
e uma columa de  vidro preen: hida com carbomato de chlew  (lase : “""Tj" :":;“’:k
cstacomdnal levow a separsgao dos componentes doextrlo broto em s Gty vl o
erdorickis, Este ¢ powavelmente o motive pebo qual o idenica ¢ conhecida o e goim
con cromaioeenlin (ob grees, cfoning = cor e geaplile = eseritn), Apesar oA ks
deste, ¢ de oulros estudon apleriores, a cromatogialia fol prasticanente ‘:;:::::x"&:
igmorada ale o decadn dc_J_lI. gpuardo T mﬂuﬂ:uberm. A partir dol, diversos ,k“.,"“-lh.ﬂm i
frhndhos na aren possshilitiram seo operfeagoamento &, em conjunio com S0 RGP 0T
oo pvangos becnobigioos, levaru-na o um elevido g de sofisticayfo, sthvenie ¢
o amplvou seu potencil de aplicogio para mutas Grens, lubasrbariio
T PR T

A cromatoprafia em coluna & uma téenica & muito ulilizada para isclamento de
produtos natusaie e purificacdo de produlos de reacbes quimicas. Nesla modalidade
de cromatografia, as fages estaclonérias mals utiizadas 8o as silicas (SI0y) e as
aluminas (ALO,), Esses adsorventes podam também servic simplesmente como
suporis para uma lase estaclonara liquida. Fases eslaclondrias sdlidas levam a
separacio por adsorgho @ fases eslaciondnas liquidas por particBo,

Nibwwgo ¢ o procesn e retemgBe deomelcalos s sgerfiose e parbicidas solidas, e, cmegersl, por e
imtermidecolancs, As mmldvulng da amers que s cncomimm sibsisnadas ne superlicie das panticalns sdlidas, rewmom i
Tarstt mwhece gpmainchs o Demgpioss Coim esta e mmbs e A separsedi pos s b huselose justomesie na dierenga da
iimsbilaile dostes by des. A separmgiio por partig o procodssose i meenen Bema, aaceio e o e abig iombrin & am

lisginiihs,

A cromalografia em coluna fundamenla-se no falo de que os componanies de
uma mistura moyem-se com o solvanta so longo de uma coluna, com velocidades de
difusfio diferentes, Essos velockdadas dependem de varios falores, fals como a
nalureza de cada substéncia, a natureza do solvente & a atividatde do adsorvenle, A
separagio dos constituintes de uma mistura & ofeluada alravés da passagem do
sohvanla pela coluna e basela-se na Interacdo diferenclal dos componentes da amostra
com o sulvenle & cum a superficie do adsovenle, ver Figura 1, Um adsorvente sdlido
athvo tam uma grande drea superficial, dispondo de inimeros sitios polares que podem
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se combinar reversivalmants ou adsorver peguena concenbaclo de subslincias,

alravés de forcas de inleracio slelrustitica O solvente, ao moverse pela superficie

do adsorvents, compele com a amoatra adsorvida pelus silos de relenclo do
adsorvante, &, entio, desloca-os roversivel o continuamantes pela coluna.

A velocidade de elulcio dos componentes através da coluna depende da
nalureza @ das forgos relativas das inleragbes da amostra com o adsorvente & o
salvente, Por axemplo, quando usamos uma fase estaclondria polar, os compostos
polares ou polanzivels, tals como Alcools, dcidos carboxilicos, amidas, aminas, sfo
adsorvidos mals forlements pela base adsurvenie a, conseglentemenio, sio eluldos
mais lentamente do gque os composios mencs polares, tals como dervados
halogenados, aldeidos, cetonas, élares @ hidrocarbonetos

Achmby i & demoamimag do doaln ao movimeniy dy
s wibsidicli fou virlas subsiiisclas) s bwngo
illsi ivonbii i

A alividade de um adsorvenie sobido também determina a velocidade com que
as substincias sfo eluldas. A atividade é determinada pelo conteldo de dgua o pela
granulagho das paniculas desse malorial. Os adsorventes possuem particulas na falxa
de 63-200 ym, da modo a possibilitar um Buko razadvel do solventa alravés da coluna.
O solvents ampregado também ofeta a velocidade de eluicio. Quanto mais polar for o
solvente, mais rapilamenta os componentes se moverdo coluna abaixo, Assm, a
ascolha do solvente & um fator preponderants na eficiéncia nos processos de
separacho de substinclas quimicas, e deve ser conduzida de acordo com a natureza
dos componantes a serem separados. Solventes pouce polares so empregados para
substéncias acamente adsorvidas enguanio solventes polares 580 para aquelas
fnrtemanta adsorvidas,
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Figura 1: Bsguema de separagilio de duns substineias em umn coluna cromatogrifici.

Objetivos

¥ Introdusir o wenica de cromatografin em coluna ¢ utilizd-ln na separagio de
prgIenIos Vegetals
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Trabalho Experimental
Materials

Coluna de vidro com tomaira
Algodao

Pipata Pasteur

Bulbo para a pipeta Pasleur
Erenmeyer de 125 mL
Bastio da vidro

Almofariz com pistilo
Baégueres do 250 ml o de 100 mlL
Proveta de 100 mL

Papel toalha

Agua destilada
Gelo

Eler de petrdlec
Acelonn

Silica-gel para coluna
Folhas verdes de espinafre (cerca de 10 g)

Procedimentos

Empacotamento da coluna

Adicione & coluna cromatografica cerca de 10 mlL de éter de petrilec &
deposita nn sua extramidade inferior, prdximo & tomeira, um pequeno chumago de
algodéo para Impedh a passagem de parliculas da fase eslaciondrla. O akgodio pode
ser empurrado com uim bastdo de vidro, ubo de vidro ou com um arame rigido.
Adiciona mals solvenls, até carca da 173 de seu volume, & dapois uma suspansio
contendo cerca de 5 g de silicagal na coluna. Essa transferéncla precisa ser feila
lentamenla, de modo que a acomodagdo do adsorvenla ocoma hiwnogeneaments o
sam Inferrupgdes parm sa quebra no seu empacotamentn, Abra a tomeira da
coluna cromatografica o delbe escoor o liquido. Se o coluna se encher de solvenis
antes da transferéncia tolal da suspensilo, faca & essa ransferéncia simultaneamenta
com o recolhimento de eluente, N&o recotha, porém, o liquido no masmo frasco da
suspensfo. Apds @ compleia lransferéincla da suspensfo, continue recolhendo
solvente para acertar o enchimenio da coluna, ald que o nivel da solvente atinja o lopo
da fase estaciondria, Feche entBo o tomeira a tampe a coluna enguanto a misiura a
sar analisada esliver sando preparada,

Prepara do extrate de expinafre

Pese 10 g de folhas verde de espinafre. Remova as nervuras centrais e, em
um béguer de 250 mL, forva essas lofhas em 100 mL de agua destilada por 2 minutos.
Decorrido esse lempo, despreze a agua na pia, resfrie rapidamente as folhas
ulilizando agua gelada & snxugue-as ulilizando papsel loalha. Colele as folhas secas de
esplnafra em um almofariz, adiclone uma mistura de éler de petrdlec e acetona
(80:20), & triure-as alé que seja oblida uma soluglo verde. Transfira a soluglo para
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um béguer de 100 mL 8 deixe-a decantar

Elwigdo ¢ Separacio cromategrdfica de duas classes de compostos vrglnices

Transfira & solugio do exiralo de espinafre para o lopo da coluna
cromatografica utilizando uma pipeta de Pasteur. Nesta operagio, tenha o méxdino de
cuidado para nio deixar a camada superlor de adsorvents ser furada, @ nem deixar o
extralo escormer pela parede da coluna. Abra a tomeira até que a solucdo atinja o topo
do adsorvents, nesle momenio, feche-a e, ulilizando pipela Pasieur, adicons um
pouco de éler de petrdlec de modo a lavar a parede da coluna, Abva novamenta a
lomedra, ald que o solvente, uma vaz mais, atinja o topo do adsorvente, Feche antio a
foreira @ adicione eluente em quentidade suficlents para proceder a eluicio da
coluna

Para prosseguir, recolha a primeira banda colorda que se forma, assim que ela
for s& movendo para a parte Inferior da coluna cromatografica. Terminada essa colela,
subslitua, am seguida, o frasco de colata e conlinue recolhendo material atd que o
eluenle perca loda a sua 8 cor. MNeste momenio, substitua o eluante por acetona,
substitua o frasco colelor @ recolha o este novo aluente abé que seja venficada uma
mudanga de cor novamente na coluna. Subslitua entdio o fresco colwlor @ recolha a
segunda bands colonda. Compare as cores das fragbes obtidas.

Efim froagde de xolvente das sofugdes cofetaday e farefay fTaals

Monta um equipamento da destilagio simples. Por exemplo, considere o
modelo da montagem ilustrada no livio da discipling Técnices Basicas a Segivanca de

Laboratdrio I, Remava 0 solvente de rada uma das hactes recolhidas e Iranstim og
raspeclivos residuos para rascos devidamanie idantificados.

Remnva o adsorvente das colunas com auxilio da um jato d'dgus deixando-o
em local indicado, Despreze os restos de folha de espinafre no kxp & lave lodo o
maberial.

"

Consideragtes Finais

Au final dessa auls vocd deve ser capaz de'

* Relacionar a polaridade de substénclas com a ordem da eluiclo esparada para
@ suas separagtes cromatografica,

¥ Propor uma separacho cromalografica de um extrato orgéinico qualguar
utiizando como adsarventa a silica gal,

¥ Escolher sluentes adequados para trabalhos de separagio cromatogrifica de
extralos organicos.
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Auto-avaliagdo

1

2)

3)

4)

5)

6)

]

Consultem, na lileratura, as esbuluras gerals da classe de compostos
denominados carotencs e de clormfilas,

Os derivados carclenos apresentam cores proximas do amarelo engquanto as
clorofilas sao vardes, Avalie as polanidades relativas das miesturas gue formam
as fragdes de conposlus organicos separadas por vood nesta aula. Identifigue
o conteldo das mesman, '

Correlacione a polandade de uma substincla gquimica com & sua eslrutura
molecular, Ullize como axemple um carolana & uma clorofila

0 que deve ocomer com a ordem de elulgdo se hi uma mudanga na ordem de
adigho dos elwente? Especificamenta, o que ocorrera §e, no expermanio
realizadn nesta aula, fosse pnmero sdiconado a acetona e Jdepols o éter de
petralaa?

Uma pessoa leu ropidamente o procedimento experimental @ comegou a
execular of procedimenios pralicos desta pratica No entanio, ao invés de
utilizar inicialmente o éter de pelidlec na elugio, ee utliizou o metancl Discula
B8 conseqUéncias gue esta troca de eluentés ird causar na separagan

cromatografica

Suponha que voch tanha uma mistura de trés substAncias orgdnicas, sendo
lodas solidas: um alcool, um hidrocarbonelo salurado & uma celona. Proponha
uma seqléncia para uma separacdo cromatografica destas substancias
utilizando sillca-gal como adsarvenls & os eluenltes que julgar neces s i,

Foga uma pesquina sobre outios adsorvenies gue possam ser ulilizados em
méludos de separacio por cromalografia em coluna, Organzem, em uma
labela, as diferongas enire suas caracteristicas cromalogrificas.
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Quarta Aula
Extragéo e Recristalizagéo da Cafeina

As metixantinags, compostos nirogenados geralmente considerados pseudo-
alcaldides, possuem varas atividades larmacolbgicas agindo sobre o sistema nervosn
central (SNC), sistema cardiaco, sistema respiratdrio, musculalura lisa e estriada, As
imelilxantings inais abundantes vio: a cafeina, a eofiling @ a leobromina. A caleina
pode ser extraida dos sementas do cald (Coffen arbico) o das semonles do guarand
(Pauliria ctipana)

= i R R'=R! = R = CH,; Caleina
A
o N

N

[ ) R'=HR =R =CH; Teobromina
TN
HJ

R' = RT = CH,, RY = H; Teoliina

A extragho da cafeina & baseada nas suss propriedades bésicas & na sua
solubllidade (o do seu sal) om solventas organicos & AqUOsos.

Caleinag ———H Sal da calnina
OH
e el way
T T aufiEl i

A cataina @ um dos produtos naturals maks consurnidos em lodo o mundo, Esta
subsldncin pode ser anconbrasda no cofé, no cha, no chimarr@o, refrigeranias @ no
chocolate. A calaina, 1,3 7-rimetikantina, & um pd branco cristalino multo amargo. Na
medicina, a cafeina & ulilizado como um estimulants cardiaco e um diurético. Ela
tambeém produz um “boost" de energia, ou um aumento no estado de alarta em um
Indrvidua A cafeina & uma droga que causa dependéncia fisica & psicoldgica. Ela
cpera por macaniomos similares ds anfelaminas & & cocalna. Sous efeitos, eniretanto,
sio mals frecos do gue eslas drogas, mas ela alua nos mesmos receplores do
sistema nervoso central (SNC). Mullos madicamentos apreseniam cafeina am sua
formulagio com a finalidade de minimizar os eledos colaterais de alguns
medicamenios, especialmente a aspinna.

Como a cafeina & um composto sdlido pode-se obler a sua purificaglo por
recristalizagho. O principio da recristalizagio ¢ o de se utifizar um sclvente, ou mistura
de solventes, onda 0 solulo (produto) desejado sefa solivel n guente & insolivel & frio,
Aquecendo-se a soluglo, o solula se dissolve e, por restriamento, cristallza-se
espontdnaamente. Para uma recristalizacéo bem sucedida é necessdrio que as
impurazas indesejavals saefam insolivals a guenie &'ou sollvels a frio no solvente (ou
mistura dm solvenies) selecionadn. No primeiro caso alas séo eliminadas por um
processo de filtragic a quenke ou, no segundo caso, permanacem na solucio-mie @ o
composto de interesse @ filirado a frip. Assim, a0 se aguecer Uma misira, o produto
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desejado & dissolvido e alguma impuraza insolivel podeid permanecer visival, Por

uma filtragio da solugdo quente eliminam-se as Impurszas tolaimenls insolivers a

quente. Ao se resfriar a solugSo, o produto se cristaliza e as impurezas solivers

permanecem na solugio. Por uma nova filtragdo obléim-se o produly de interesse am

maior pureza Realizando esse processo clclico repatidas vezes, um produlo com um

alin grau de pureza pode ser entdo oblido. A pureza do composto pode sor confirmacda
pela sua temperatura de fusio

A purlicacho por rearistalizacho deve ser realzada com mistwas comtendo

menos da 5% de impurezas, o gue favoreco a elminacin efickents das impurezas da

soluGAo-mae,

Objetivos
¥ Lsolamento de am produto natural por extragho com solvente,
¥ Purificagiio de um composto solido por recristalimgio.

Trabalho Experimental
Materiais

Funil da saparagéo 500 mL
Suporte unlversal

Aned de fermo

Garras

Vidro de reldgho

Papel da filtro (20 cm x 20 cm)
Placa de sguecimento
Béguer da 100 mL , 500 mL & 50 mL
Erlenmayer de 500 mL e 125 mL
Funil simples

Bastio de vidro

Espatula

Agua destilada

Gelo

Cafd em pd (100 g)
Carbonalo de céicio
Clorofirmio

Sulfato de sadio anidro
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Procnﬂlmuntns

Preparagdo de extrafo agioso

. Pesas 100 g de café am pd em um papel de fitro. Dobre o papel de modo a
obler um cartucho ou envelopa. Utllze um grampeador para fechar bam o anvelops @
evitar vazamenios, Cologue o envelope em um béguer de 500 mL. Adicione 10 g de
corbonalo de calcio & 200 mL de agua destlads. Aqueca a mistura, parmitindo
sbulicio branda, por cerca de 10 minutos. Procure agitar a agua pericdicamento, com
auxilio de um bastio de vidro, & tampe o béguer com
um vidro de relogio sempre gue possival. Nao force
mullo o envelopa com o basiiio para ndo rasga-lo.
Transfira o liquido, ainda quente para um edenmmeyar
de 500 mL, lkave o envelope duas verss com 25 mlL de
dgua previemenie aguacida e junle a fase aquosa ao
exatrato oblido anteriorments, Filre o exbato, caso
tenha ocorrido vazamento do pd de calé, Descarte o
envelops no lixo & resfrie o extrato, em banho de gelo

Extracde clarafbrmicn

Adapte um funll de soparacho a um anel de ferro preso a um suporle, ver
Figura 1, & transfira o exiralo aquoso para o funll {com o awxilio de um funil simples).
Lave o erlenmeyer ulilizado com 40 mL de dorofarmin, transfira o clorofdrmio para o
funil de separacio a agils suavemente o conteido do funil Deixe o funll em repouso
alé a separaglo das lases. Recotha g fase urganica (inferior) am um edenmeyar Saco.
Replla o procedimento de extraclo com duas outras porgbes de clorofbrmio (10 mL
catla). Descarlo o fase ogquosa na pha.

Figura 1: llustragfo da monlagem
ampregada em uma axtragho liguida-ligquide.

Para prosseguir, adicione S5g de sulfato de sodio anidro ao srenmeyer
contendo @ solugio de trabalho » agite-o. Verifiqua se a solugdo ficou limpida; caso
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contrario, adicione mals sulfalo de sbdio. Transfira o liguida para um balo colocado

em um béquer de 100 mL @ proceda & remociio do solvenle aquecendo o béquer am

uma placa aquecedora dentro da capela. Transfira o liquido restante para um béquer

pequeny previamenta tarado & com & identificagho do grupo (& lurma) gqua astd

realizando o experimenio. Apos a eliminaglo do solvenis pese o béquer parm a
delerminacio da quantidade final obtida do extrato bruto,

Purifica¢do da cafetna por rectistalizagio

Transhira o extrato bruto isolade para um erdenmeyer e adiciona um pouco de
dgua destilada (-3 mL). Agueca ern banho-marla @ solucho até & sua completa
disgolugio, S¢ nevessdno adicions mals um pouco do solvente Culde para que a
solugiio parmanega limpida @ cem material em suspensio, Resfrie a solugho ald a
tsmperatura ambisnts & a margulhe em um banhio de gelo @ agua Fitre os cristals
obtidos a vécuo empregando um funll de Blichner (Figura 2) ou equivalents,

Coloque o material em um vidio de reldgio e delxe-o secar até a prdsdma aula
Apts & secagem, pesa o sdlido e calculs o rendimanto da substincia oblida,

Papel de Filtro

Furil de Buchne

Barracha
Entrada da mangueira do vacuo

kitasaio

2=

o —

Figura 2: llustragio da filraclo para separaclo dos cristas de cafeina,
Sistemaltizagdo dos trabalhos préticos

1) Gw: um fluxograma mostrando as etapas realzadas para a extragio de
ca L

2) Apbds a secagem e obtengdo do peso do matedal, calcule o porcenlagem em
massa da cafelna presante no cald, (Lembie-se que a calelna oblida nio
aprasenta um alto grau de pureza).

Consideragdes Finais

An final dessa aula vool deve ser capaz de:
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v Compreender as elapas envolvidas no isolsmento de produtos naturals, em
particular, da cafeina;
¥ Compresnder & len dominic da lécnica de purficacdo por recrsialiceclc de
composion orginicos solidos

Bibliografia hlll‘.‘lllﬂlﬂdldi

1 Brenelll, E C.5. Quimica Nova, 2003, 26, 136,

2. Fara, T.J. Pmcessos da Separacho e Purificagio de Famacos. Em: Da
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Pratico. Organizadores: C.C. Andral, D.T. Ferrelra, M Facclone & T J Farla
Barueri, SP; Manola, 2003, 154p.

Auto-avaliagio

1) A caleina lem propriedades Acidas ou baslcas? Juslifiqgue sua resposta com
busse na astrulura molecular desty substncia,

2) Considere as eguagbes quimcas apresentadas abaixo. Qual a estrutura
quimica do composto A (refere-se so produlo orginedo da prolonacio
principal) em cada uma das reagies seguinies?

X

al H;C.N N

L2 C A
ﬁJ"rgI‘N HCI
CH,
R_go '
by Hse M o7y ACCHH
e I . A
GJJ\_NJ:HQ l'\;}[’.nH
CH,

) A mescalina (1) & um produto natural exiraido do cacto pelote (Lophophora
williatnan). A mescaling era usada inicisimente em ntuais de varas ibos prd-
hispanicas. Ela fol isolads am 1886 a lave sua sintesa total realirada em 1818,
Seus elaitos alucindganos loram descritos am 1927,

("
Hylo0” 5 "CI‘.:H_-,
My

Mnicaling (1)



Liniversidade Federal de Minos Oerais LUiniversidade Federal de Minns Gemis
Curso de Quimicr, modalidade Ensino o Dhstincia Cwrso e Quimicn, modalidade Ensimo o Distincia
Uuinvica Clvgaintos Expecimental 1 rfimtoa Ovganive Experfmenial |

Esboce um fuxogroma apresentando as elapas que vocd poderla empregar
para extrair @ puriicar a mescaling 8 partir do cacto peiote,

4) Faga uma pesguisa geral & aprasente oulras fontes naturais de cafeina, além
do calé. -

UNIDADE IV

Preparagdo de Compostos Organicos

Mesto midade, duas priticis serdo realizodas parn o
preparsplo do eiclo-hexeno e do dcido adipico, oulas 5
¢ b, respoctivamente No o primeiro  experimento
trotmemos de um processo de formagho de ciclo-
aleeno vin uma rengdo de desidrtago de um dloool
secundirio. No segundo experimento tratareimos Jda
prepamgio do dcido adipico, um composto orgdinico
de interesse indhwirinl,
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Quinta Aula
Preparacgao do Ciclo-hexeno

A desidratagio de dlcools em malo dcido & um metodo muite uilizado para a
formagBo de alcenos, pols ulliza somenle quantidades cataliticas de Acido (como
axemplificado na Figura 1), além de ser um método baralo, pratico, rapido, e de altos
rendimenios Freglenlamente se ulilizam o acido sulfirco e o dcido fosldrco
concentrado. Messa reacho se estabelece um equilibric enire os reagenies & o
produto. Para deslocar o equilibio para 8 direcio dos produlos (os aloenos), &
necassaro eliminar um ou mals dos produtos 4 medida que eles vilo so formando, |sto
poda ser leilo, seja destlendo o produto do mislura ou adicionando wm Bgentes
degidratanie para eliminar a dgua, um sub-produto da reacao drata, Geralmenta, um
alcano antra am ebulicio a uma lBmparatura Menor gue o ey cormespondents &looo.
Esta prupnedade fisica permite separd-lo de uma mistura contendo o par alcool-alcana
associado, deslocando-se assim, o equilibrio para a diregho da formaco dos aleenos
em um aguilibrio quimlco,

OH
- Hz580y 4 ou x
O HaPOy & Ej
Figura 1: Equilibrio ciclo-hexanal - ciclo-hexeno na presenga calalitica de um acido,

A desidratagho dos alcoos, geralments se desenvolve medlante o mecamsmo E1,
raramenis & cbservado 0 mecanismao E2. A primedra stapa consieta na prolonacio do
dlcool que & ligeiramante exotémmica; essa olapa & seguida da aliminagio de uma
mobdculn (nautra) de Agua & formagho do carbocdtion correspondenie. Esua @ a elapa
determinants do processe, Em seguida ocoma a abstragio de um dos profons vicinais
oo carbocdtion, produzindo o alceno desejado (este processo @ fortemante
exobérmico), Como a elapa delenminanie é a formacgao da um carbocétion, a facilidade
de desidratag@o dos Alcooie segue a mesma ordem de faciidade de formagao dos
carbonations: alcodis lercianos > alcodis secundanos » alcodls primanocs. Como em
oubtas reagbes em que s8o formados carbocdtions, 80 comuns processos de
reartanjos moleculares acompanhando a reacio principal,

Cutra método muito uliizado para @ obtengdio de alcencs & a desldro
halogmnagio de halstos de alqulla, com uso d¢ bases lurtes e eliminacdo de sais

ci

» .
L ] CH,CH,ONa L “_| + CH,CHOH + NaCi
e Elm -
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Objetivos

¥  Praparagho do ciclo-hexeno pela desidralagho do clclo-haxanol
¢ liustrar experimentalments a reagao de eliminagio para formacdo de alcenos.

Trabalho Experimental

Materials

Baldo de deulilagso de 100 mlL
Tarmbmalno

Condensador rmio

Mangueira

Alonga

Erenmeyes de 50 mlL

Pedacos de porcelana

Funil de separagho de 100 mL
Funil simples

Rolhas de borracha

Algodaa

Tela de amianto
Tubo da ensaio
Proveta de 10 mL
Garras

Aro metdlico
Suporie universal

Reagentes

Ciclo-hexanal

Acido sulfiirico concenbiado
Solugao aquosa a 4% de KMnO,
Clorusiy de sddio

Soluglio aquosa a 5% de NaHCOy
Clorgto de chicio anidro

Procedimentos

Preparagde do ciclo-hexeno

Cologue 30 mlL de ciclo-hexanol em um ballo de desfilagio de 100 ml.
Adicione 1,0 mL. de acido sulfirico concentrado @ agite a mistura lentaments. Introduza
um ou dois pedagos de porcelana @ ajusle so baldo a rotha com o termdmetro, o
condensador (j@ com as manguelras conectadas e com a passagem da Agua) e a
alonga, como mostrado na monlagem (Figura 2). Utllize um erlenmeyer de 25 ou 50
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mL como frasco colelor, Aqueca o balio, nio ultropassando os 90 "C de
temparatura.

b mporTANTE:

O agquecimonto da solugdo dcida do clclo-hekancl ndo podae
ser mullo violento, para evitar & formagho excessiva de
subprodutos  poliméricos.  Inlerrompa @ destlagio  quando
observar o aparecimento de um residue escuro no baldo de

dustilacio,

LSt T

Figura 2: Morntagem para desliiacio simples.

Elaboracde de brato de reapdo

Na seqliéncia, Introduza uma pequena porclo de MaCl no erdenmeyer que
contém o produto destilado. Apde a adigho do sal, adiclone 10 mL de dgua destilada
a0 erlenmeyer e Iransfira & mistura para um funil de separaglo. Agite o funil
lantamenta. Espere até observar A separaciio das fases @ despreze a camada infarior
{aquosa). Adicione 10 mL de solugho de bicarbonato de sodio 5% e, uma vez mals,
agite o funil levamenie, Espera a separacio das lases e despreze & camada aguosa,
Repila o procedimento de cxiragBo com maks 10 mL de dgua destilada. Espere
novamente a separacio das fases e despreze a camada inferior. Transfira o produto
para um erenmeyer seco, ullizando a parte supaerior do funil de separagdo e adicione
cloreto de célclo anidro, acs poucos alé & soluglo ficar limpida. Delve a soluglo am
repouso duranie 5 minutos.

Filke enldo o produlo oblide ullizande um Rl simples nom  algodéo,
trarsferindo-o para uma proveta de 25 ml limpa. Meca o volume obibde. Transfira o
produto para um frasco, devidamente ldentificado, conforme orlentaglo do tutor,
Cologue uma gola de reaganle de Baeyer (solugfo aquosa de KMn(, 4%) no residun
que permanéeceu na provela e observa. A formacho de coloragio mannom caraclerzaa
presanca de iInsaturacio na estrutura molacular do produtn lormado.
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Consideragoes Finais
Ao final dessa aula voch deve ser capaz de;
¥ Reconhecer a reagho desidratacio de dlcoois por melo de algumas evidéncias

expenmenials baseadas em alleraghes fisicas da substdncia inicial
¥ |dentificar as ligagtes duplas C=C nos alcenus utilizando os lestes de grupos

funcionals adequados,

Bibliografia Recomendada

1) Pavia D L.; Lampman.Ce M., Koz, G08. “lovoduction to Organie Laboratory
Technigues - A Conternporsry Approrch™ 20 Edigio, Phyladelphin: Snunders
Coll, Publ., 1982, T36p,

2) Vogel, A |, Quirnica Urglnlca - Andlise Orghnica Cualtativa. 3 Ediglo. Rio da
Janeiro: Ao Iivro Téenico, voluma 1, 1971, 458p.

Auto-Avaliagdo

1) Qual a necessidade da sa relirar o alceno formado por destilagio na reacho
guimica nvestigada nesta aula?

2) Apresente o reaclo quimica que ocome na destilagdo do ciclo-hexanol,
ovidanclande o Upo de mecanismb  envolvido, Disculn a8  relaghes
eslequiomélricas dos reagentes & as condighes da reagao.

3) Como podera ser aumentado o rendimento da roagio de formagéo do ciclo:
hexeno estudada nasta mda?

4) Para as mesmas condigles de reagho, por que os alonois terciiros eliminam
agua mais faciimeante, se comparados aos alcooks primdnios?

5) Esplgua a diferenca antre og pontos da abuliglia do clclo-haxenn a do clcle-
haxanol

6) Esguamatize as reacties de caracterizagho do clclo-hexeno empregada nesla
aula,

7) Faga uma pesquisa simples na eratura quimica e proponha outros métodos
de oblongdo de alcanos

8) Cual dave ser o produlo formado a parth da desidratacho do 2,2-dimetilciclo-
hexanol?
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Sexta Aula
Preparagéo do Acido Adipico

O acldo adipico § uma substinzia que possul uma gama de aplicacBes; entre
slas podemos citar: Intermedidrios em sinteses orgdnicas, polimeros, fibras téxtais de
poliamidas, lubrificanies, plasiificantes, adesivos, tintas, resinas e alé mesmo em
alimentos e detargantes.

Um exemnplo de grande importincia do 4cido adipico em sinlese organica é a
oblengéo do sal de nylon 6,6. Fste composio ¢ oblido pela reacBo entre o Acido
edipico @ a hexamatiatienodiaming (HMD), e ¢ designado usualmanle como nyton
66,

o

. ; I ko, | T

oM . "H‘t ﬂ'ﬂg - '||_n " H‘ﬂr - H,n
o'

IH4axnmatiletilenadian a (HID) Ak aibpin IWylon A

O acldo adipico também & usado como acidulante na indistra de alimentos,
porém seu alio cusio de produgiio néio o toina compelitivo frenle ao dcklo clirico. Este
acido pode ser preparado a partir do ciclo-hexeno palo tratamento com permanganato
tha potéssio em meio dcido

n
["‘j K ”'J'g"“-"'-—'ﬂ‘m

My, &
Cielo: | e Asiita selipico

A ligago dupla dos alcencs é faclmente oxidada por um vasto nimero de
reagenites, inclumdo o permanganato de potdssio aguoso, O produto orgdnico formado
depende das condigdes da reacio, A hidroxilagao (syn), ou seja, do mesmo lado da
molécula, & favorecida por condigdes mais brandas do melo reagente, enquanto a
clivagem para a fonmagéo do ackdo dicarboxilicn ocome sob rondigdes mals vigorosas

H-C-C-M

bz
g=

1y R R H, &

O produto inorgénico formado em mela neutro ou bAsico & o didxido de
manganés, ds modo qua a cor iniclal do sistema & um roxo vivo do lon permanganato,
passando para marrom cinzento, caracterizando a formagho do didxido de mangands.
Essa mudanga de cor & a evidincla usada no tesle de Baeyer, para observar a
exisiéncia de insaturacio

R R i
an"}_—_{ t MO A HD  — :‘I.HHE"G'H # 2 M0, + 2 HO
R OH
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Objetivo

¥ llustrar a reacao de adicio @ dupio ligacho & a nxidacho da alcenos.
¥ Praparar um composto ofgdnico dn inlmesse industrinl,

Trabalho Experimental

Materials

Tarrndmalio
Erlenmayers de 250 mL
Funil de Bichne:
Béquer de 500 mL
Kiasato

Provetas de 10 L
Trompa de vacuo
Espétula

Vidro de reldglo

Fuoiha de papa de filiro
Caixa de papel pH
Bacia do plastico
Padagos de poroclana
Banhw-maria

Reagentes

Clelo-hexeno

Permanganato de poléssio '
Bissulfilo de sddio

Acelona

Acido cloridrico

Procedimentos
Preparagdo do deldo adipice

Emn um erdenmeyer de 500 mL prepare uma solucho ocom 20 g de
pemanganato de poldusio e 400 ml de agua. Agite a mistura para aumentar a
solubilidade do sal, porém nem lodo o psrmanganato omard solivel na égua,
Prapare, em um seguidy erlenmeyer de 500 mL (ou de volume maior que se tenha
disponivel no laboratono), uma soluglo de 5 mL de cclo-hexeno com 15 mbL de
acalona.

Adiclone a solugao de permanganato (ndo deixe que o permanganato sotido
darrame no frasco conlendo os reagentes), em porgaes de 50 ml, em um periodo de
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20 minutos, & soluglo de ciclo-haxeno & acetona. Duranie o processo de mistura dos

reagentes, agile o arlenmayer para favoracer uma melhor interagiio entre as diferentes

fases, Apds a mistura total dos reagenles, agueca o erlanmeysr, em banho-maria,
mantendo a lemperatura entre 55-60 T, duranie 30 m indos.

Elaboragdo do brate de reagdo

Remova o frasco do aguecimanto do banho mara, adiclons 8 g de bissulfito de

sodio o frasco quents, e, em seguida, ranufira-o para um banho de gelo, Filtre 8

Cmishuia 8 vicuw usando funil de Blchner {ver Figura 2 da segunda aula) ou

procedimento equivalante, Lave com 50 mL de dgua destilada » descans o precipitado
marrom que ficar no funil.

Transfira o filirado limpo para um béguar da 500 mL acldificando o melo com
pequanas porghes de acido cloridiico concentrado ald pH 2. Venfique o pH da solugio
usando um papel ndicador edequado. Reduza o volume do fillrado para
aproximadamenta 50 ml., atravée do aguecimento Cologue, antes, algumas pérlas
de porcelona oo béguer, Coloque a mislura concentrada em banho de gelo, quando
serd observada a lormacio de cristals brancos de dcido adipico; recolha-ox filtrando a
solugio @ vilcuo am um funll de Biichner, ou écnica aquivalente, Cologue o mataeral
obtido em um vidro de relogio ¢ culra-u com uma folha de papel. No praximo netomo

A0 phlo, pese o produto @ cakcule o rendimaento da reacio. Determing a temperatura de
fusdo do dcido adipice @ compare corn o valor encontrado na literatura,

Consideractes Finais

An final dessa aula voos devia ser capaz de:

¢ Reconhecor que o KMnQ, pode em delsrminadas condiges promover A
clivagam wddativa da alcenos levando a formacao de dcidos carboxilicos.

Bibliografia Recomendada
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Janeire. Ao livio Téenico, Volume 3, 1971, 380p.

3) Shriner, R. L; Fuson, R. U.; Cortin, D, Y. ldentificacio Sistematica dos
Compostos Orgdnicos: Manual de Labomidrie. 6" Edigo. Rio de Janciro:
Giunnabara Dois, 1983, 517p.

4) Solomons, T.W G; Fryle, U B, Ouimica Orgdmca. 8 Ediglo, Livios Téonicos ¢
Cientificos Editora § A, Volume |, 2004, 71 5p,
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Auto-Avaliagio

1) Conslrua uma labela contendo lodoa os reagentes & prodidos orglnlcos, assim
como os aveniuals proculos (orglnicos) secundarics gue participaram do
processo de sintess do Acido adipico realizado nesta aula. Colele suss
propriedades fisicas (mpoeraturas de ebullgdo & fusdo, denskdade @
solubilidada) @ as inclua na labala conglrulda,

2) Construa uma oulra tabela conlendo as massas ou volumes dos reagentes
uliizados na sintese do Acido adipico & as respectivas quantidades molares,
Discuta as relagtes aclaquiométricas entre os reagentes ulilizados,

3) Dascrava quimicamants cada elapa do procedimento emprogado para a sinlese
do #cido adipiov e da elaboragho do bruto da reacho, Faga uma andlise das
pupécies quimicas presenles & como elas sdo eliminadas no processo de
alaboragio do bruta da reagio. Proponha um mecanismo parn a ragio,

4) A reagho do ciclo-hexeno com KMnO, leva a um produlo solido de ponto de
fusfo igual a 96T @ a um outro produto soliivel em agua e gue 30 pode ser
recuparado por acldulagho. kentifigue estes produtos a justifique sua formagBo
pela representacho das equaches das reaclos quimicas,

§) Gual & a necessidada de adicio de acalona a0 meko reagente na preparacio do
auido adipivo?

6) Qual @ ordem de realividade da halogepacdo dos alcenos com Ch, Bry & |7

Justifigue sua resposta. Representa, por melo de eyguacbes guimicas
cofretamania balanceadas, as reagbes quimicas correspondenles a asla
quastio e praponha um mecanismo da reacdo para elag.

T) Qual & o produto formado na reagio de bromacho do ciclo-hexeno ao utilizar
como solvante o tetracloreto de carbono (CCL) am lugar da Agua?
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Forga Relativa de Alguns Acidos e suas Bases Conjugadas

pK, em agua
Acido [ou DMSO(")] Base Conjugada
Hi =100 I
HEr -6.0 (0.9) Br
HC1 -7.0(1,8) cl
HF 32 F
HJEDI =30 Han'
HS0, 1,99 so.*
Anexo HNO) 13 NOy
HNO, 3,29 NO;
CH,CH, 48,0 CH,CHy
H.L=CH, 50,0 H.C=CH
HC=CH 24,0 HC=C
H,0' 1,7 H;0
HO 15,7 (31,4) HOY
M, 9.2 (10.5) MH;
" MNH; 38,0 (41,0) NH;
Forga Relativa de Alguns Acidos e suas Bases e N ” o %
Conjugadas b - -
f R A by
PLN L ey
s »"ﬁ'aH 45 Bhe, "*’Ro
CHLCOH 4.8{12,3) CH,COy
CF,COH 0,2 CF,C04
CH, 48,0 (56,0) CH;
CH,OH 15,3 (28,0) CH,0
CH,CH.OH 16.0 CH,CH,0'

DMSO = dimetilsafoxido,

pKa = —logiKa), Ka constante de acidez.




Upiversidade Federal de Minas Gerars
Curso de Quamicn, modalidade Ensino a Distincia
Oufiica Ovgantea Experimental |

SOBRE OS AUTORES

Angelo de Fétima ¢ Bacharel ¢ Licenciado pela Universidade Federal de Vigosa
Mestre em Quimica Orgdnica ¢ Doutor em Cidncing pelo Universidade Estadual de
Campinas. Aluslmente & professoe no Departmnento de Cuimicn do Insunie de
Cidncins  Exats  do Universwdade  Federal  de Minas  Germis, (il
acle Eatimadequi.ufmg. br).

Gaspar Digz MuAez ¢ Engenbeiro Quimico pela Universidad Nacional de la Amuzdnia
Peruana, Mestre em Quimica Orgiimea peln Universidade Federal do Pard ¢ Doutor em
Ciéncias pela Universiclade Estadual de Campinas, Professor do Depmiamento de
Quimica do Institwte de Ciéncias Exatns do Universidade Federal de Minas Geris, (E-
mail: gaspardimiaqui.ufing br),

Jilie César DNay Lopes é Dacharel ¢ Doanor pela Universidmde de Siio Panlo, Professor
do Diepartamento de Quimicn do Instimito de Ciencins Exatos da Universidade Federal
de Minas Cierais. (E-mail. jlopesieoctunodee.ufing br).

Rosemeire Bromdi Alves ¢ Bacharel, Licencinda ¢ Mestre em Quimica Orginica peli
Universidade Federal de Minas Gerais. Doutorn em Ciéncias peln Université Paris X1

Orsay — Franga Professora do Departamento de Quimica do Instituto de Ciéncis
Exatos da Universidade Federal de Minas Gerais. (E-inall: brondii netuno lec.ufimg br)



