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Resumo

RESUMO

EXPERIMENTOS DE QUIMICA ORGANICA COM MATERIAIS ACESSIVEIS,
ALTERNATIVOS E DE BAIXO CUSTO

Palavras-chaves: experimentos de quimica orgéanica, ensino médio, materiais de

baixo custo.

Nesta tese estdo descritos catorze experimentos de Quimica Organica,
desenvolvidos para o Ensino Meédio, elaborados com materiais alternativos e
acessiveis de baixo custo, adquiridos em farmacias, papelarias e supermercados.
Os experimentos abrangem conteudos importantes de Quimica Organica e foram
agrupados em cinco blocos, de acordo com foco principal de sua abordagem. No
primeiro bloco, abordando Forgas Intermoleculares, foram desenvolvidos dois
experimentos. Em um deles, envolvendo solubilidade, foram utilizados compostos
organicos de facil acesso como 6leo de soja, etanol, aglcar e acetato de isoamila
(6leo de banana). No outro experimento, uma extracéo liquido-liquido, realizada em
tubos de ensaio, foi utilizada na separagédo das principais classes de pigmentos de
um extrato de folhas de beterraba. Esses experimentos tiveram como principal
objetivo tornar mais compreensivel o conceito de solubilidade pela associacao
adequada com as principais for¢as intermoleculares envolvidas. No segundo bloco,
abordando Cromatografia, foram desenvolvidos experimentos de cromatografia em
papel (CP) e de cromatografia em camada delgada (CCD) para analise de
compostos presentes em 6leos essenciais e em medicamentos. Esses experimentos
tiveram como objetivo 0 ensino dessas técnicas utilizando os conceitos envolvidos
de forma adequada. Foram desenvolvidos reveladores para cada uma das técnicas
e, para a confeccdo das placas de CCD, foi desenvolvida uma nova fase
estacionaria com custo bem reduzido. No terceiro bloco, abordando Testes de
Caracterizacao de Compostos Organicos, foram desenvolvidos experimentos em
que foram usados testes de solubilidade, de desprendimento de gas carbdnico e de
chama, assim como reagdes de adigdo e de oxidagdo, com mudanga de cor, para a
caracterizacao de alguns compostos organicos de origem sintética. No quarto bloco,
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que tratou de Experimentos de Hidrélise e Esterificacdo, foram desenvolvidos
experimentos que permitissem uma abordagem sobre reagdes de esterificacdo e
reacoes de hidrolise acida e basica. Nessas reacdes foram utilizados farmacos
presentes em medicamentos e também um polimero constituinte de garrafas de
PET. No dltimo bloco, denominado Outros Experimentos, foram desenvolvidos
experimentos para obtencdo do acido oxalico, por oxidacdo do etilenoglicol, e para

obtencéo de acetona por destilacdo de um removedor de esmaltes comercial.



Abstract

ABSTRACT

EXPERIMENTS OF ORGANIC CHEMISTRY WITH LOW COST ACCESSIBLE
AND ALTERNATIVE MATERIALS

Keywords: experiments of organic chemistry, secondary school, low cost materials.

In this thesis are described fourteen experiments of Organic Chemistry,
developed for Secondary School, were elaborated with low cost accessible and
alternative materials acquired in pharmacies, stationery stores and supermarkets.
The experiments cover important contents of Organic Chemistry and were grouped
into five blocks, according to the main focus of their approach. In the first block,
focusing Intermolecular Forces, two experiments were developed. In one of them,
involving solubility, easily accessible organic compounds such as soybean oil,
ethanol, sugar and isoamyl acetate (banana oil) were used. In the other experiment,
carried out in test tubes, a liquid-liquid extraction was used to separate the main
classes of pigments from a beet leaf extract. Those experiments had as main
objective to make the concept of solubility more comprehensible by the adequate
association with the main intermolecular forces involved. In the second block, with
approach in Chromatography, experiments were investigated in paper
chromatography (PC) and thin layer chromatography (TLC) for the analysis of
compounds present in essential oils and in medicament. Those experiments were
guided to teach those techniques by the use in the appropriate way the concepts
involved. Developers were investigated for each technique and a new stationary
phase of very low cost was developed for the preparation of the TLC plates. In the
third block, focusing Organic Compounds Characterization Tests, experiments were
carried out in which solubility, evolution of carbon dioxide and flame tests were used,
as well as addition and oxidation reactions, with color change, for the characterization
of some organic compounds of synthetic origin. In the fourth block, where the
approach was Hydrolysis and Esterification Experiments, experiments were
developed to make possible an approach on esterification reaction and also on acidic
and basic hydrolysis reactions. In those reactions were used drugs present in
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medicaments and also a polymer constituent of PET bottles. In the last block, called
Other Experiments, the experiments were carried out to obtain oxalic acid by

oxidation of ethylene glycol and to obtain acetone by distillation of a commercial nail

polish solvent.



Lista de Figuras

Lista de Figuras

Figura 1. Férmulas estruturais das clorofilas A (R=CH3) e B(R=CHO.....
Figura 2. Férmulas estruturais das betacianinas (A) e das betaxantinas (B). .
Figura 3. Fluxograma do processo de extragao seletiva dos pigmentos das

folnasdebeterraba. . ... oot i e e i s
Figura 4a. Etapas da extracdo e separagao dos pigmentos das folhas de
beterraba: (I) Folhas de beterraba; (ll) Extracdo por maceragdo com
isopropanol (11); (lll) Filtragdo em algodao; (IV) Extrato bruto filtrado/agua
(0 1= 1S3 1] =T - T

Figura 4b. Etapas da extracdo e separacdo dos pigmentos das folhas de
beterraba: (IV) Extrato bruto filtrado/dgua destilada. (V) Extracdo das
betacianinas; (VI) Extracdo das betaxantinas / clorofilas; (VII) Pigmentos
50 =T [0 1
Figura 5. Férmula estrutural da vitamina C (acido ascoérbico). .. ... vvvunn..
Figura 6. Representagcdo do complexo formado em meio basico entre o
4Cido ascOrbico @ 0S 1ONS FE3 . v v ittt e
Figura 7. Representacdo esquematica das quatro etapas cromatograficas:
(I) aparéncia inicial da “placa” de papel; (ll) cuba, solvente e “placa”; (lll)
aparéncia da “placa” desenvolvida antes da revelagao (IV) aparéncia da
“placa” de papel apos a revelagao: desenvolvimento em (A) etanol/agua (5:1,
v/v) e (B) etanol/agua (3:1, V/V). v v v e e i e it e i
Figura 8. Formulas estruturais dos principios ativos presentes nos
= To [>T 0 0= o) 0T
Figura 9. Medicamentos utilizados na analise cromatogréfica. . ...........
Figura 10. Eluicdo cromatografica das substancias presentes nos
1= To [>T 0 0= o) (0T
Figura 11. A- Solugéo reveladora de FeCly/FeCls. B- Placa cromatografica
apos a revelagdo com a solugdo de FeClo/FeCls. o oo oo oo e i e v n s
Figura 12. Férmulas estruturais dos principios ativos dos medicamentos
0] 1722 Vo o1
Figura 13a. Materiais utilizados na confecgdo, no desenvolvimento e na
revelacao das placas de cromatografia em camada delgada. .............

42

42
47

49

50

54
54

55

55

58

59



Lista de Figuras

Figura 13b. Reacéo utilizada para a producao do iodo a partir do iodeto de
potdssio e dadguaoxigenada. . .« v v e e i ittt i it i s
Figura 14. Placa cromatografica desenvolvida com fluido de isqueiro/acetato
de isoamila (2:3) e revelada com iodo produzido in situ - eugenol (14),
paracetamol (16) e acido salicilico (15). v v v v e e e i e et i it it i naaaennns
Figura 15. Placas cromatograficas da identificacdo do paracetamol (16)
presente no extrato da cibalena®: 1 - paracetamol®, 2 - extrato da cibalena®,
utilizando: (A) solugéo de fluido de isqueiro/acetato de isoamila (1:1) e (B)
somente acetato deisoamila. . ..o it ittt i e e e e e e
Figura 16. Recipiente utilizado como funil de decantagdo. ...............

Figura 17. Equagédo mostrando a hidrélise basica do benzoato de benzila. . .

Figura 18. Equacao da precipitacdo do acido benzdico (23) pela acidificagéo
dasolucao aquosa de (21). v v v v v i i e e e ittt
Figura 19a. Férmulas estruturais dos adogantes comerciais: sacarina sodica
(24), ciclamato de sodio (25) e Acessulfame (26). . . ..o v v v i i
Figura 19b. Férmulas estruturais da sacarose (27) e da sucralose (28). . ...

Figura 20. Produtos da hidrélise do acido acetilsalicilico (18): acido salicilico
(15) e ACidO ACEtICO (29). . v v v vt ittt e ittt e et nn s anan s annnns

Figura 21a. Produtos da hidrélise basica do &cido acetilsalicilico (18)
[primeiraetapa). « « o oo v v e e it e e a s

Figura 21b. Intermediario tetraédrico (18a) formado pela adicdo do ion
hidroxido ao grupo carbonilado grupo éster. . . oo oo ittt e
Figura 22. Acidificacdo dos produtos da hidrélise basica de 18 (segunda

Figura 24a. Equacéao da reacao de esterificacdo entre o acido benzdico (23)
e o etanol (6) para formar o benzoatodeetila (30). . . ..o v v v
Figura 24b. Etapas iniciais de formacao do intermediario tetraédrico (23a)
pela adicdo de etanol (6) ao grupo carbonila protonado do &cido benzdico
(23) em uma reacgao de esterificagao catalisada por acido. ... ............
Figura 25. Equacao da formacéao do acido benzoico (23) pela acidificagdo de
uma solugdo aquosa de benzoato de sédio (21). . oo oo v v v i e it ein

Figura 26. Sistema de refluxo para hidrélise do paracetamol em meio acido. .

59

60

60

64

65

65

67
67

73

74

74

74
77

80

81

81
84



Lista de Figuras

Figura 27a. Equacéao da hidrolise do paracetamol em meio acido..........
Figura 27b. Etapas de formacédo do intermediario tetraédrico (16a) pela da
adicao de agua ao grupo carbonila protonado do paracetamol. . ...........
Figura 28. A- Solucdo amarelada obtida pela formagao de uma imina ao se
gotejar a solucéo contendo o 4-aminofenol (31), ou seu sal (31a), sobre uma
solucado de vanilina (32); B- Solucdo azul escura contendo o complexo
formado entre 0 4-aminofenol (31) € 10NS CUZ* . v enennnnnns

Figura 29. Equacao de despolimerizacdo do PET (33) por hidrélise béasica
mostrando a formacao do tereftalato dissodico (34a) e do etilenoglicol (35). .

Figura 30. Equacdo mostrando a formacao do acido tereftalico (34) a partir
da acidificacdo da mistura reacional contendo o tereftalato dissédico (34a)
= 0 T ][ o> Lo
Figura 31. Equacdo da oxidacdo do etano-1,2-diol (etilenoglicol, 35) por
permanganato de potassio, em solu¢do aquosa basica, para obtencao do
oxalato de sOdio (36@). « v v v v vt v e e e e e e e e ettt e
Figura 32. Equagédo mostrando a formagéo do oxalato de calcio. ..........
Figura 33. Equagédo mostrando a formagao do oxalato de ferro |l diidratado. .
Figura 34. Conversao do oxalato de sédio (36a) em acido oxalico (36)......
Figura 35. Equacédo da decomposicao do acido oxalico em CO, e H20. . ...

Figura 36. Materiais utilizados na construgdo do condensador: 1)
mangueiras de PVC cristal nos didmetros de a) 1” e b) 5/16”; 2) abracadeira
de nylon; 3) tampa de refrigerante; 4) prensa-cabos; 5) rolha de espumante;
6) tubo de anestésico; 7) fitavedarosca. . . .. oo i i it i i e
Figura 37. Sistemadedestilagdo. . . ..o v i i i it e

Figura 38. Equacgdes das reagbes envolvidas na formagdo do iodoférmio
(O oY e )
Figura 39. 1- Isopor intacto na presenga do removedor de esmaltes
comercial; 2- Solubilizacdo do isopor em acetona destilada. . ............

Figura 40. 1- Precipitado formado no teste do iodoférmio com xarope de
iodeto de potassio a 2%, 2- Precipitado formado no teste do iodoférmio com
i0deto de POtaSSIo @ 10%. v v o i vt i e e et s e it s e a et e an e

85

85

86

88

89

92
92
92
93
93

96
96

97

97

97



Lista de Quadros e Tabelas

Lista de Quadros e Tabelas

Quadro 1. Férmulas estruturais dos componentes principais de cada
solvente ou composto utilizado no experimento de solubilidade............ 35

Quadro 2: Alguns ésteres e suas apliCagiesS. « v v v vt v vnerrrnnnerrrnnns 70

Tabela 1. Propriedades fisicas de algumas substancias utilizadas. ......... 136



Lista de abreviaturas e siglas

Lista de abreviaturas e siglas

AAS  Acido Acetilsalicilico

CcC Cromatografia em Coluna

CCD Cromatografia em Camada Delgada
CP Cromatografia em Papel

p.-e. Ponto de ebulicdo

PET Politereftalato de etileno

PVC Policloreto de Vinila



Sumario

1. INTRODUGAD. ...t iitiiie ettt nnnnaneenennns

1.1.

1.2.

1.3.

1.4.

A Importancia da experimentagdo. . .....................
A experimentacao no Ensino de Quimica.................
A Quimica Orgéanica no EnsinoMédio. ...................

Objetivosdo Trabalho. . ...t it

2. EXPERIMENTOS DESENVOLVIDOS. . .........cciiiiinnrnnn

2.1,

2.2.

2.3.

2.4.

Forcas Intermoleculares em Compostos Organicos. .......
2.1.1. Solubilidade de compostos Organicos. - .« v v e evvvunenn

2.1.2. Extracdo rapida e seletiva dos pigmentos das folhas de
beterraba. . . ..ot e e e
Anadlise Cromatografica de Compostos Organicos. .........

2.2.1. Deteccao da vitamina C por cromatografia em papel. .. ...
2.2.2. Cromatografia em papel utilizando medicamentos. .......

2.2.3. Cromatografia em camada delgada de medicamentos com
materiais alternativos. . . ..o oo o i i e

Testes de Caracterizacao de Compostos Organicos........

2.3.1. Medicamento Arcasan® extracdo e caracterizacdo do
benzoatodebenzila. ...
2.3.2. Diferenciagdo de adogantes artificiais utilizando testes de
chamaereages de adiG80. « + v v v e it v v e et st i nnn e nnnne s
Experimentos de Hidrdlise e Esterificacdo. ...............

2.4.1. Hidrolise basica do &cido acetilsalicilico (Aspirina®):
obtengdo do acido salicilico. . .. v v v i i it e
2.4.2. Obtencdo do &cido benzéico a partir do benzoato de
benzila: um experimento de hidrélise basica. . .. .............

2.4.3. Esterificagdo do acido benzdico: obtencdo do benzoato de

Sumario

23
23
24
25
28
30
30

32

38
44

46

52

56
61

62

66
69

72

76



Sumario

Y 1= 79

2.4.4. Um experimento de hidrolise acida utilizando comprimidos

de Paracetamol®. ...ttt e 82
2.4.5. Despolimerizagédo de garrafas de PET por hidrélise béasica. 87
2.5.Outros Experimentos. .. .........coiiiiiiiiii i 90
2.5.1. Oxidacao do etilenoglicol a 4cido oxalico. . .. ccevvvun... 90

2.5.2. Destilagdo de um removedor de esmaltes comercial:

separagcdodaacetona. . ... i i i i it e 94

3. CONCLUSOES GERAIS. . ... tttttttiiiie e eannnneeennns 100
4. REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS. . ......ccviiiieeeennnnnns 102
B ANEXOS. . vttt e tiiie et i it 112
Y 120 N 113

FIGURAS COMPLEMENTARES

Experimento 2.1.1. Solubilidade de compostos organicos. ......... 113

Experimento 2.2.1. Deteccdo da vitamina C por cromatografia em
02T 0= 114
Experimento 2.3.1. Medicamento Arcasan®: extracdo e caracterizagéo
do benzoatodebenzila. . ......... oo i, 115
Experimento 2.3.2. Diferenciagdo de adogantes artificiais utilizando
testes de chama ereagbes de adiG0. + « v v et v v v e et i i v e e innnnn 115
Experimento 2.4.1. Hidrdlise basica do &acido acetilsalicilico
(Aspirina®): obtencao do 4cido SaliciliCo. « v v vvvvunreernnnnnnnnn. 116
Experimento 2.4.3. Esterificacdo do acido benzdico: obtencdo do
benzoatodeetila. . ... i e i e 118
Experimento 2.4.4. Um experimento de hidrélise &cida utilizando
comprimidos de Paracetamol®.. ..ot e 118
Experimento 2.4.5. Despolimerizacdo de garrafas de PET por
hidrdlise basiCa. . - - o v vttt i e e 119



Experimento 2.5.1. Oxidag&o do etilenoglicol a &cido oxalico. .. .....

Experimento 2.5.2. Destilagdo de um removedor de esmaltes
comercial: separacdodaacetona. . . oo vv v e e it ittt i i

=5 (o X | R
FORMULAS ESTRUTURAIS E  EQUAGOES / FIGURAS
COMPLEMENTARES

Experimento 2.2.1. Detecgdo da vitamina C por cromatografia em

Experimento  2.3.1. Medicamento  Arcasan®  extracdo e
caracterizagdo do benzoatode benzila. . ... ..o i i i i

Experimento 2.3.2. Diferenciagdo de adocantes artificiais utilizando
testes de chama e reacgdes de adicao
Experimento 2.4.4. Um experimento de hidrélise acida utilizando

comprimidos de Paracetamol®

ANEXOIIL. ..o ettt i et s a s na e nnnens

LISTA DE MATERIAIS E REAGENTES UTILIZADOS NOS
EXPERIMENTOS

Experimento 2.1.1. Solubilidade de compostos organicos. .........

Experimento 2.1.2 Extracdo rédpida e seletiva dos pigmentos das
folhasdebeterraba. . ....... ... .. .

Experimento 2.2.1. Detecgdo da vitamina C por cromatografia em

Experimento  2.2.2. Cromatografia em  papel utilizando
medicamentos. . . ... ... e e
Experimento 2.2.3. Cromatografia em camada delgada de
medicamentos com materiais alternativos. . . .......... ... .. ...,

Sumario

120

121

122

122

122

123

123

124

124

124

124

125

125



Experimento  2.3.1. Medicamento  Arcasan® extracdo e
caracterizagdo do benzoatode benzila. . ... ..o i i i i
Experimento 2.3.2. Diferenciagdo de adogantes artificiais utilizando
testes de chama ereagbfes de adiG80. . .« v v v vt v v v v v v v nnnnnnnns
Experimento 2.4.1. Hidrdlise béasica do acido acetilsalicilico
(Aspirina®): obtencdo do 4cido SaliCiliCO. v v v vrerrrereeererrnnn

Experimento 2.4.2. Obtengéo do acido benzéico a partir do benzoato
de benzila: um experimento de hidrélise basica. . ................

Experimento 2.4.3. Esterificacdo do acido benzdico: obtencdo do
benzoatodeetila. .. ..o i i e e
Experimento 2.4.4. Um experimento de hidrdlise acida utilizando
comprimidos de Paracetamol®.. ..o oo
Experimento 2.4.5. Despolimerizacdo de garrafas de PET por
hidrélise basiCa. . -« v v v it i i i i et e e e

Experimento 2.5.1. Oxidag&o do etilenoglicol a acido oxalico. .......

Experimento 2.5.2. Destilagdo de um removedor de esmaltes

comercial: separacdodaacetona. . ..o v v i i i i i i i i

ANEXO IV, . it et et
DESCRICAO DO PREPARO DOS EQUIPAMENTOS
ALTERNATIVOS

Funil de separacao / condensador/ coluna de destilagdo. ..........

ANEXO V. .o i ettt et i et a e
ASPECTOS DE SEGURANCA / TRATAMENTO,
ARMAZENAMENTO E DESCARTE DE RESIDUOS PRODUZIDOS
NAS ATIVIDADES EXPERIMENTAIS

ASpPECIOS dE SEQUIANCA. « « v v v v v v v e e e e e e et ssnnnnnnnnnnnns

Tratamento, armazenamento e descarte de residuos produzidos nas

atividades experimentais. . ..o v i e et i i i e e

Sumario

126

126

127

127

128

128

129
129

130

131

131

133

133

134



Sumario

ANEXO VI

PROPRIEDADES FiSICAS DE ALGUMAS SUBSTANCIAS
UTILIZADAS

Tabela 1. Propriedades fisicas de algumas substancias utilizadas. . . 136



Introducao

INTRODUCAO GERAL

22



Introducdo 03

1. INTRODUCAO

1.1. A Importancia da experimentacao

As aulas experimentais sdo componentes essenciais em cursos de
ciéncia e exercem um papel muito importante no processo de ensino-aprendizagem,
pois sdo capazes de promover significativamente o aprendizado de conceitos
cientificos, estabelecer desafios, despertar a curiosidade e o interesse, promover
interacdes sociais, exercitar a reflexdo e desenvolver habilidades técnicas.'? Porém,
ainda parece ser um desafio para grande parte dos professores de ciéncia a
desvinculacdo do método indutivista de ensino experimental. Assim, o0s
experimentos sdo apresentados aos alunos como procedimentos direcionados para
desenvolver habilidades de manuseio, deixando de lado, muitas vezes, o aspecto
mais importante que é o desenvolvimento das habilidades cognitivas do aluno.® Tal
procedimento tende a levar os estudantes a executar atividades experimentais
mecanicamente, sem a devida reflexao sobre os propdsitos dos experimentos para
chegar aos resultados esperados.*

Quando wuma atividade experimental apropriada €é abordada
adequadamente, ela pode ser eficaz tanto na promocao de habilidades cognitivas
quanto metacognitivas, podendo permitir o desenvolvimento de todo um conjunto de
habilidades praticas e de atitudes, além de despertar o interesse do aluno pela
quimica, tornando o seu aprendizado mais prazeroso.® E importante salientar que a
experimentacao voltada para o ensino de uma ciéncia apresenta propdsitos bem
diferentes dos experimentos investigativos realizados na ciéncia, podendo até imitar
tais experimentos, mas apresentando uma gama de fungbes pedagogicas
diferentes.®’

As aulas experimentais, dependendo do objetivo que se deseja atingir,
podem ser abordadas de diversas maneiras, desde uma simples verificagéo teérica
até uma abordagem mais elaborada para uma reflexdo que possa levar a
reestruturacdo ou reconstrucao de um conceito. Trabalhos disponiveis na literatura
apontam caminhos para tornar o ensino experimental das ciéncias mais significativo
para os alunos.*®

Estudos indicam que o uso de abordagens investigativas,®'® centradas no
aluno, nas aulas experimentais das ciéncias, onde ele participa de todas as etapas
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do experimento (planejamento para implementacdo, desenvolvimento das
atividades, discussao e conclusao) favorecem uma aprendizagem mais consistente.
Entretanto, a mudanga do método tradicional de ensino em laboratério para este tipo

de abordagem apresenta varios desafios inclusive no ensino superior."’

1.2. A experimentacao no Ensino de Quimica

A experimentagdo, como foi mencionado anteriormente, € reconhecida
como uma atividade fundamental ao ensino de Ciéncias, e da Quimica em patrticular,
havendo recomendacgdes de que as atividades praticas devam ser concomitantes
com o contetido teérico ministrado.'? No entanto, deve ser ressaltado que nao basta
o desenvolvimento de atividades experimentais aleatérias, que muitas vezes
possuem pouca vinculagdo com o conteudo que estd sendo estudado, ou que sao
simples demonstragdes de experimentos. Se ndo houver uma discussdo adequada
dos resultados observados, para dar suporte a compreensdo dos conceitos, a
experimentacao por si sé ndo garante a aprendizagem.

Entretanto, nem sempre é facil construir uma ponte entre o conhecimento
ensinado e o cotidiano dos alunos, no sentido de desenvolver habilidades,
competéncias e senso critico.'® Geralmente, a auséncia desse vinculo gera apatia e
distanciamento dos alunos, atingindo também os préprios professores,'* que por
adotarem uma abordagem estritamente formal, ndo contemplam as varias
possibilidades que existem para tornar a ciéncia mais compreensivel.'®

A aula experimental € uma ferramenta importante, para estimular ndo s6 o
aprendizado, como também o raciocinio e a convivéncia em grupo, possibilitando o
desenvolvimento de habilidades que normalmente uma aula tedrica expositiva nao
permite.'® Porém, as atividades experimentais no ensino de Quimica em geral ndo
sdo muito frequentes,'” com muitos professores se limitando a transmitir os
conteudos de uma forma puramente teérica, o que é entediante para a maioria dos
alunos e pode ter contribuido para a difusdo de concepgdes distorcidas. Muitas
vezes, 0 ensino de Quimica é praticado exigindo apenas forte memorizagdo'® e sem
correlacdes com os diferentes aspectos da vida cotidiana.'®

A experimentagdo também é importante para o ensino de Quimica porque

permite a dinamizacdo das aulas e por dar oportunidade ao aluno de vivenciar
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descobertas. E no momento da experimentacéo que o professor pode desempenhar
mais claramente o seu papel de mediador, despertando nos seus alunos a
curiosidade, levando-os de modo abrangente a indagagéo, a experimentagcao e ao

esclarecimento de um fenémeno.'® 2

Apesar do papel fundamental da experimentacdo na atividade
pedagdgica, a realizagdo de experimentos no ensino de ciéncias nem sempre é
viavel. Varios problemas séao enfrentados pelos professores de Quimica ao ministrar
suas aulas experimentais, como a falta de espago adequado, equipamentos ou
reagentes insuficientes, falta de tempo,?' dificuldade de aquisicido de reagentes
especificos e alto custo.?® A caréncia de materiais nos laboratérios de ensino de
quimica no Brasil atinge com mais vigor a educagdo basica, mas nao € sua

exclusividade e atinge também a educagao superior.®

Uma das maneiras de aumentar as possibilidades de realizagdo de
atividades experimentais no ensino de Quimica é através da utilizacdo de
equipamentos e materiais alternativos.?* Os experimentos com esses materiais,
além de suprir a auséncia de reagentes e equipamentos convencionais, no
cumprimento da atividade pedagdgica de ensino, podem auxiliar na conscientizagao
ambiental e a vinculagdo do conhecimento com a vida cotidiana. Além de mostrar
para os alunos que a Quimica extrapola as paredes do laboratério,”® a
experimentacdo com materiais acessiveis e baratos também proporciona uma

reducao do custo operacional dos laboratérios.?® 2’

1.3. A Quimica Organica no Ensino Médio

Os contetudos de Quimica Organica geralmente sdo apresentados de
forma teérica aos alunos do terceiro ano do Ensino Médio.®® O uso de
demonstracbes em sala de aula ou de experimentos em laboratério como
ferramentas de ensino é bastante limitado. Muitas dificuldades sdo encontradas para
mudar essa pratica pedagdgica, dentre elas a falta de espaco adequado e de livros
didaticos do Ensino Médio que sugiram ou apresentem experimentos de Quimica
Organica viaveis.?® Outro aspecto relevante é a dificuldade encontrada pelo
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professor para adquirir os materiais convencionais necessarios para a realizagao
dos experimentos.

Apesar do numero significativo de periddicos na area de Ensino de
Quimica, a publicagdo de experimentos de Quimica Organica voltados para o Ensino
Médio é limitada. Ainda assim, os experimentos de Quimica Organica direcionados
para esse publico, muitas vezes, envolvem materiais ou reagentes que poucas
escolas possuem ou que os professores ndo conseguem adquirir facilmente. Poucas
vezes sao encontrados experimentos de Quimica Orgénica envolvendo
preferencialmente materiais alternativos e acessiveis de baixo custo. Alguns artigos
procuram tornar os experimentos mais acessiveis, mas ainda utilizam materiais ou
equipamentos de custo significativo ou que sao de dificil acesso.

Nesse sentido, visamos desenvolver experimentos de Quimica Organica
direcionados para o Ensino Médio, empregando preferencialmente materiais
alternativos e acessiveis de baixo custo. Desenvolvemos também alguns
equipamentos alternativos, a fim de suprir uma possivel falta de equipamentos
convencionais, que sao necessarios para a execucao de alguns dos experimentos

propostos.
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1.4. Objetivos do Trabalho

e Desenvolver e adaptar experimentos e equipamentos para aulas de
Quimica Organica com materiais alternativos e acessiveis de baixo custo.

e Salientar a correlacdo entre as estruturas (férmulas estruturais) das
substancias organicas envolvidas nos experimentos e nos fenbmenos observados.

e Analisar a viabilidade da utilizacdo desses experimentos na abordagem
e contextualizagdo dos conteudos de Quimica Organica ministrados nas escolas de

ensino médio.
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2. EXPERIMENTOS DESENVOLVIDOS

Os experimentos desenvolvidos foram divididos em quatro blocos:

2.1. Forgas intermoleculares em compostos organicos
2.2. Analise cromatografica de compostos organicos
2.3. Testes de caracterizagdo de compostos organicos

2.4. Outros experimentos

Nos experimentos apresentados a seguir buscou-se estabelecer uma
correlagdo obrigatéria entre as estruturas (formulas estruturais) das substancias
organicas envolvidas e os fendmenos observados.

Como nem todos os experimentos podem ser aplicados com uma
discussao concomitante, devido ao tempo disponivel de aula, recomenda-se que 0s
tépicos diretamente relacionados com o0s experimentos sejam previamente

abordados.

Cada experimento apresenta diversos aspectos que podem ser
trabalhados adicionalmente dependendo do programa e da disponibilidade de tempo

do professor.

Convém mencionar que, no Anexo lll. e IV, respectivamente, estado
listados os Materiais e os Reagentes utilizados em cada experimento desenvolvido e

a descricao de como foram preparados os equipamentos alternativos.

E importante esclarecer também que, embora em alguns experimentos
tenham sido destacados alguns aspectos de seguranca, as Medidas de Seguranca e
as recomendacodes sobre Descarte de Materiais estéo localizadas no Anexo V.

2.1. FORGCAS INTERMOLECULARES EM COMPOSTOS ORGANICOS

Entender os fenémenos quimicos em nivel molecular e saber relaciona-
los com a estrutura molecular de uma substancia é extremamente importante na
Quimica Organica.*® Diversas propriedades fisicas dos compostos organicos, como
ponto de fusdo, ponto de ebulicdo, solubilidade e viscosidade, estao relacionadas

com as forcas de atracao existentes entre moléculas ou entre ions e moléculas.
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Assim, o conhecimento das forcas ou interacdes intermoleculares € essencial para a
compreensao de diversos fendmenos quimicos e bioquimicos que envolvem esses
compostos.

As interagdes intermoleculares mais comuns entre compostos orgéanicos,
em ordem decrescente de forca, sdo as interagbes dipolo-dipolo, dipolo-dipolo

induzido e dipolo induzido-dipolo induzido.?'

[Anexo I, Figura complementar 1]

As Interacbes do tipo dipolo-dipolo, ou dipolo permanente-dipolo
permanente, ocorrem geralmente entre moléculas polares e um tipo particular
dessas interacdes sao as ligacdes de hidrogénio.

Para que ocorram ligacdes de hidrogénio entre moléculas de uma mesma
substancia ou de substéancias diferentes, elas devem possuir atomos de hidrogénio
ligados a atomos bastante eletronegativos como oxigénio, nitrogénio ou fldor, que
apresentam pares de elétrons ndo ligados ou regides ricas em elétrons.*® Os
exemplos classicos de ligagdes de hidrogénio sao as interacées que ocorrem entre
alcoois ou entre alcoois e agua.®* Dentre as interagdes dipolo-dipolo, a ligagcdo de
hidrogénio € a mais forte, podendo ser considerada a situagdo extrema desse tipo
de interacdo.>® [Anexo |, Figura complementar 1(a)]

As interacdes do tipo dipolo-dipolo ocorrem entre méleculas polares que
nao interagem por ligacao de hidrogénio, como entre as moléculas de cetonas ou de
aldeidos, por exemplo.*® [Anexo I, Figura complementar 1(b)]

As interagdes do tipo dipolo permanente-dipolo induzido ocorrem quando
uma molécula polar interage com uma molécula apolar. Essas interacdes apesar de
fracas, explicam a solubilidade dos compostos apolares em solventes polares. Como
exemplo, temos a interacdo de moléculas de éter dietilico com moléculas de
pentano. Neste caso, os dipolos permanentes das moléculas do éter dietilico
conseguem causar uma distorcdo das nuvens eletronicas das ligacdes das
moléculas de pentano, criando dipolos momentaneos e permitindo interacbes com
as moléculas do éter dietilico. [Anexo |, Figura complementar 1(c)]

Por dltimo, as interagcdes dipolo induzido-dipolo induzido, ou dipolo
instantaneo-dipolo induzido, também conhecidas como forgcas de dispersdao de
London ou forgas de van der Waals, ocorrem quando ha um desequilibrio
momentaneo na distribuicdo eletrbnica de moléculas apolares ocasionado pelo
contato ou chogue, como entre moléculas de pentano, por exemplo.** [Anexo I,
Figura complementar 1(d)] Apesar de extremamente fracas, essas forcas podem
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se intensificar com o aumento do tamanho das cadeias carb6nicas das moléculas.
As forcas de van der Waals, ou forcas de dispersao de London, sdo as Unicas forgas
intermoleculares existentes entre as moléculas de hidrocarbonetos saturados, por
exemplo.*’

Com base nas consideragoes anteriores foi desenvolvida uma proposta
de experimento envolvendo a solubilidade de compostos orgéanicos.

2.1.1. Solubilidade de compostos orgénicos"’

Objetivos

Elaborar um experimento de solubilidade, envolvendo compostos
organicos acessiveis e de baixo custo, que permita ao professor fazer uma

abordagem objetiva sobre a relagdo entre solubilidade e forcas intermoleculares.

Introducao

A solubilidade é um conceito importante e esta envolvido em diversos
processos quimicos e bioquimicos, assim como em muitas situa¢gdes do cotidiano.

Apesar da solubilidade ser um tema abordado ao longo das séries do
Ensino Médio, muitos alunos ainda apresentam dificuldade em reconhecer o
fendmeno e explica-lo de maneira adequada.®® Tal fato pode estar relacionado a
pequena experiéncia desses alunos com esse fenbmeno em ambiente escolar, pois,
curiosamente, poucos artigos ou livros didaticos de Quimica Orgéanica para o Ensino
Médio apresentam experimentos sobre este assunto.

Em um processo envolvendo forgas intermoleculares, a solubilidade de
um composto em outro aumenta quando a intensidade das forcas de atracdo entre
as moléculas do préprio soluto e entre as moléculas do préprio solvente é superada
pela intensidade das forgcas atrativas que se estabelecerdo entre as moléculas do
soluto e do solvente.®® Portanto, uma andlise criteriosa dos tipos de interacdes

intermoleculares predominantes entre compostos orgénicos, € nado sé o

* Trabalho apresentado na 36° Reunio Anual da SBQ, Secdo de Ensino de Quimica, maio de 2013, Aguas de
Lindéia, SP.
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conhecimento de suas polaridades, é essencial para analisar a solubilidade desses
compostos em um determinado solvente.

Assim, um experimento envolvendo solubilidade e forgas intermoleculares
pode permitir ao professor fazer uma discussdo mais contextualizada sobre esses
conceitos e destacar a sua importancia. Essa associacdo, além de despertar o
interesse do aluno, podera favorecer o desenvolvimento da sua capacidade para
relacionar os conceitos abordados com as estruturas moleculares de outras
substancias organicas.

Convém salientar, entretanto, que ¢é necessdaria uma abordagem
preliminar pelo professor sobre as interagées ou forgas intermoleculares e topicos
relacionados. Isso prepararda o aluno para a compreensdo da solubilidade dos
compostos organicos em determinados solventes.

Trabalhos envolvendo solubilidade, forcas intermoleculares e materiais
acessiveis, voltados para o ensino médio, sdo pouco frequentes para a importancia
do conceito. Os trabalhos destacados a seguir apresentam diferentes abordagens
sobre o tema.

A determinagao do teor de alcool na gasolina®®, por exemplo, foi realizada
pela verificacdo da variacdo de volume da fase aquosa e por comparacdo das
densidades da fase aquosa com valores da literatura. A identificacdo das fases e a
determinacao do teor de alcool na gasolina permitiram a explicacdo e a discussao
dos fendmenos e conceitos quimicos envolvidos, e também a associacdo das
relacdes entre propriedades fisicas, como solubilidade e densidade, e a sua
utilizacado no processo de identificacao e quantificacao de substancias.

Outra abordagem foi baseada na problematizagdo para o estudo das
interagbes intermoleculares e alguns conceitos relacionados.*’ O trabalho foi
realizado em quatro etapas, com alunos de um curso pré-vestibular e, em uma das
etapas, foi realizado um experimento simples envolvendo mistura de alguns
compostos organicos encontrados no dia-a-dia, como, acgucar, vinagre, isopor e
gasolina.

Um experimento simples envolvendo testes de solubilidade foi
desenvolvido com goma de mascar e chocolate, além de outros compostos
organicos como o aglicar e 6leo.** O experimento procurou relacionar termos como
polaridade, ndo polaridade, forgas intermoleculares e solubilidade com base nos
testes realizados.
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Uma pesquisa qualitativa tedrico-experimental®® foi desenvolvida com
alunos do ensino médio abordando o tema interagdes intermoleculares, utilizando
variagdes do teste da adulteracdo da gasolina com associa¢ao de corantes extraidos
das sementes de urucum. O experimento, utilizando a adicdo desse corante a
gasolina, visava ampliar a discussao dos conceitos de solubilidade e interagbes
intermoleculares e outros conceitos envolvendo propriedades fisicas e quimicas das
substancias organicas.

Uma sequéncia didatica com intervencdo pedagdgica* foi realizada com
os alunos da 32 série do ensino médio de uma escola publica estadual, com a
realizacdo de ensaios de solubilidade envolvendo diversos compostos organicos,
que permitiram que os alunos relacionassem as estruturas dos compostos com o0s

tipos de interagcées moleculares envolvidas.

Metodologia

Em cinco diferentes tubos de ensaio numerados foram adicionadas,
respetivamente, 10 gotas (cerca de 0,5 mL) de vaselina (3), glicerina (2), 6leo de
soja (4A), ou uma ponta de espatula de acgucar refinado (1) ou gordura vegetal
hidrogenada sélida (4B), Quadro 1. Em seguida, em cada tubo, foram adicionados 2
mL (cerca de 40 gotas) de agua destilada.

Cada tubo de ensaio foi agitado para verificar se 0 composto era soluvel
ou insoluvel. Quando necessario, para uma melhor visualizagédo, foi acrescentada
uma gota de solugcédo aquosa de violeta genciana.

O procedimento foi repetido, com as substancias utilizadas anteriormente,
para cada um dos seguintes solventes: etanol combustivel (6), acetato de isopentila
(7, acetato de isoamila, extraido do éleo de banana comercial) e removedor de ceras
desodorizado (8) .

A amostra era considerada parcialmente sollvel no solvente quando
cerca de 50% do sélido era dissolvido, e, no caso de liquidos, se as primeiras gotas
eram sollveis e as demais formavam outra fase.
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Quadro 1. Férmulas estruturais dos componentes principais de cada solvente ou composto

utilizado no experimento de solubilidade:

Formulas Formulas
Compostos testados . Solventes )
estruturais estruturais
Sacarose ] O
, . Agua H  H
(agucar refinado) ®)
Propano-1,2,3-triol ~on
Etanol

(glicerina)

Mistura de alcanos

(Vaselina)

Triacilglicerois
(Oleo de soja)

Triacilglicerois
(Gordura vegetal

hidrogenada)

n= 25 a 40 atomos de

carbonos.
O

PN

H.C—0 O R

H OOR'

—
Hz(‘tfo)kR"

@
R, R’ e R” = Cadeias
carbbnicas lineares
insaturadas contendo
cerca de 18 4tomos
carbonos (4A, 6leo de
soja), ou saturadas
(4B,gordura vegetal
hidrogenada).

Acetato de isopentila

Removedor de ceras
(Mistura de alcanos)

(8)
n=7 a 12 atomos
de carbonos.

Resultados e discussao

Os testes de solubilidade foram realizados a temperatura ambiente e

envolveram os compostos mostrados no Quadro 1. Foi observada a total

solubilidade do acucar (1, sacarose, uma substancia poliidroxilada) em agua (5),

devido a facilidade da formagédo de ligagbes de hidrogénio com aquele solvente

[Anexo |, Figura complementar A.1.a]. Isso permitiu a separagdo das moléculas

“‘individuais” de sacarose e sua dissolugao pela agua. Entretanto, o agucar foi pouco
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soluvel em etanol (6) e praticamente insoluvel no acetato de isopentila (7). Essa
diferenca foi relacionada a diminuicdo da polaridade desses solventes, pela
presenca da cadeia carbbnica, mesmo no éster (acetato de isopentila, 7), que possui
um grupo carbonila.

A insolubilidade da sacarose (1) no removedor de ceras (8, mistura de
hidrocarbonetos saturados) se deve as diferencas das forcas intermoleculares
(ligacdes de hidrogénio, mais fortes) existentes na sacarose e no removedor (forcas
do tipo dipolo induzido, mais fracas).

Pelas raz6es mencionadas anteriormente, a glicerina (2, glicerol) [Anexo
I, Figura complementar A.1.b], que apresenta trés atomos de carbono e trés grupos
hidroxila, foi totalmente soluvel em agua (5), parcialmente soluvel em etanol (6),
acetato de isopentila (7) e insoluvel no removedor de ceras (8). Neste caso
(glicerina/removedor), foram observadas duas fases devido as diferengas de
densidade dos dois liquidos: o removedor permaneceu na fase superior e a glicerina,
de maior densidade, na fase inferior.

A vaselina (3), que é composta principalmente por alcanos, nao foi soluvel
em agua (5), ou no etanol (6), que sdo compostos hidroxilados e polares. Nestes
casos, foram formadas duas fases e a vaselina permaneceu na fase superior devido
a sua menor densidade.

Entretanto, a vaselina (3) foi soluvel no removedor de ceras (8), como se
poderia esperar, pela existéncia de interagdes dipolo induzido/dipolo induzido. A
vaselina foi também soluvel no acetato de isopentila (7) pela possibilidade de
interacgdes dipolo/dipolo induzido com esse solvente.

A gordura vegetal hidrogenada, constituida basicamente de triacilglicerdis
(4b, triésteres do glicerol com cadeia longa saturada), foi soluvel somente no
removedor de ceras (8) [Anexo |, Figura complementar A.1.c]. Ja o éleo de soja
(4A), por conter triacilgliceréis insaturados de cadeia longa, além de ter sido soluvel
no removedor, foi solivel também no acetato de isopentila (7), pelas razbes

mencionadas anteriormente.
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Conclusoes

O experimento, com uma abordagem qualitativa, mostrou que as
substancias polares podem interagir favoravelmente com solventes ou outras
substancias polares através de interacdes dipolo-dipolo, onde se incluem as ligacdes
de hidrogénio. Nas substancias apolares ou pouco polares a solubilidade depende
principalmente das interagbes do tipo dipolo induzido/dipolo induzido. Nos
triacilglicerdis prevalecem as interagdes tipicas de substancias que apresentam
cadeias longas saturadas e insaturadas.

O experimento permitiu evidenciar que a solubilidade é um fenébmeno que
depende principalmente das interagdes ou forgas intermoleculares e ndo somente da
polaridade das substancias envolvidas.

Convém salientar que é necessdria uma abordagem preliminar, pelo
professor, sobre as interacdes ou forcas intermoleculares, grupos funcionais das

substancias envolvidas e topicos relacionados.
Consideracoes adicionais sobre o experimento

Como foram dadas varias op¢des de compostos e solventes, o professor
podera selecionar os testes a serem realizados, compatibilizando a execug¢ao do
experimento, a contextualizacdo e o tempo de aula disponivel.

E recomendavel usar tubos de ensaio de mesma medida para efeito de
comparacado. Tubos muito largos dificultam a visualizacao de pequenos volumes das
substancias testadas. Por outro lado, tubos estreitos demais e longos podem
dificultar a realizagao dos testes com a gordura vegetal hidrogenada, por exemplo.
Durante a realizagdo do experimento, em alguns casos, é necessario que, apos a
agitacao das substancias testadas, os tubos sejam deixados em repouso por alguns
minutos.

Alguns materiais sdo comercializados na forma de solugdes. O acetato de
isoamila (7, acetato de isopentila) comercial ou 6leo de banana, por exemplo,
apresenta em sua composicao cerca de 1/3 de etanol. Nesse caso, o0 etanol pode
ser removido da solucao por adicdo de igual volume de agua destilada, seguida de
agitacao cuidadosa e de repouso por cerca de 3 minutos. O acetato de isoamila
(sobrenadante), apds a separacdo das fases, pode ser transferido com um conta-
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gotas para um novo recipiente (ver Experimento 2.1.2) e secado com uma pequena
quantidade de NaCl (sal de cozinha).

O professor deve realizar essa separagdo antes da execugao do
experimento. A utilizagcdo dessa separagao para uma abordagem prévia sobre forcas
intermoleculares podera ser bastante proveitosa.

2.1.2. Extragdo rdpida e seletiva dos pigmentos das folhas de beterraba"

Objetivos

Desenvolver um procedimento para a extracao e a separacao rapida dos
pigmentos das folhas de beterraba, através de um processo de extragéo liquido-
liqguido, em tubos de ensaio, que permita uma abordagem sobre solubilidade e

forgas intermoleculares.
Introducao

Embora presentes em muitos pigmentos os metais ndo sao necessarios
para a cor intensa observada em diversos compostos.*® Convém esclarecer que
diferentes areas de ciéncia e tecnologia denominam de modos diferentes pigmentos
e corantes. Areas tecnolégicas com enfoque direcionado para o tingimento de
diversos materiais classificam pigmentos e corantes com base na solubilidade, por

exemplo,*®#’

enquanto que outras areas ndo fazem uma distincdo clara quando se
trata de compostos de origem vegetal.***¥*° De forma que os compostos coloridos
abordados neste experimento serdo denominados de pigmentos.

Nas plantas pigmentos sao substancias que desempenham funcdes
importantes e também sdo responsaveis pelas suas cores.®® A clorofila (9), por
exemplo, € um pigmento natural verde, abundante nas plantas, que absorve a luz
necessaria para a fotossintese. Nas folhas de beterraba, além da clorofila, Figura 1,

estdo presentes também betacianinas (10A) e betaxantinas (10B), Figura 2.

* Trabalho apresentado na 37* Reunido Anual da SBQ, Secio de Ensino de Quimica, maio de 2014, Natal, RN.
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Figura 1. Férmulas estruturais das clorofilas A (R = CH3) e B (R = CHO)

(0]
RO,

HO

HOOC N COOH
R=H (Betanidina) R= NH, (Vulgaxantina I)
R= Glicosil (Betanina)
(10A)

R=0OH (Vulgaxantina Il)
(10B)

Figura 2. Formulas estruturais das betacianinas (10A) e das betaxantinas
(10B). Adaptado de Bonacin et al., 2009).”’

As betacianinas (10A) sao pigmentos cuja cor varia de vermelho a
purpura, enquanto que a coloragdo das betaxantinas (10B) varia de amarelo a
alaranjado.”’

Trabalhos envolvendo pigmentos em experimentos para o ensino médio
serao comentados a seguir.
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Pigmentos extraidos do repolho roxo tem sido empregados em
experimentos na construcdo de escalas padrées de pH, para o ensino de equilibrio
acido-base e para a determinagéo do carater acido-basico de diferentes materiais,>?
com também para a abordagem de conceitos como solugao tamp&o.*® **

Extratos de frutas e de suas cascas® e de legumes,>® utilizando materiais
de facil obtencao, também foram utilizados em experimentos de medidas de pH e
comportamento de indicadores, bem como conceitos relacionados com polaridade
de substancias, solubilidade, fungcbes organicas e métodos de separacdo de
misturas.®® Diferentes extratos vegetais® foram utilizados para avaliacdo dos perfis
das cores em fungao do pH, permitindo que os alunos deduzissem, por comparacao,
os tipos de pigmentos de cada extrato e relacionassem suas observagées com 0s
conceitos quimicos abordados.Um experimento para extragdo do principal pigmento
da cenoura e sua caraterizacao,® foi desenvolvido com materiais de facil aquisicdo
como removedor de ceras, removedor de esmalte contendo acetona e sal de
cozinha. Nos testes de caracterizagdo foram utilizados como reagentes solugcbes de
tintura de iodo e de permanganato de potassio (medicamentos).

Um trabalho realizado com alunos do ensino médio, abordando a
importancia nutricional dos pigmentos naturais e suas propriedades®, utilizou
cenoura, beterraba e pimentdo verde extraidos com agua, etanol ou acetona. O
experimento possibilitou uma abordagem sobre os principais cromoéforos e de alguns
conceitos relacionados com a estrutura e a polaridade dos compostos envolvidos.

Metodologia

Os pimentos das folhas de beterraba foram extraidos conforme o
fluxograma da Figura 3, com base na baixa miscibilidade entre os solventes
utilizados.
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Folhas de beterraba (4 gramas )

1- Extrair com isopropanol (10 mL)
2- Filtrar em algoddo

Solugdo de isopropanol

(verde escuro)

1- Adicionar dgua (3 mL) e agitar suavemente

2- Adicionar NaCl (2 pontas de espatula) e
agitar suavemente
3- Separar as fases com uma pipeta de Pasteur

1- Adicionar igual volume de removedor de ceras e agitar suavemente

2- Adicionar dgua (10 gotas) e agitar suavemente
3- Separar as fases com uma pipeta de Pasteur

Solugdo aquosa de isopropanol
(amarela)

Figura 3. Fluxograma do processo de extragao seletiva dos pigmentos das folhas de
beterraba.

Resultados e discussao

O extrato bruto foi obtido de folhas de beterraba, cortadas em pequenos
pedacos, por maceragao com isopropanol (11, solvente de limpeza de materiais de
informatica) em um recipiente de vidro, com um pistilo de madeira, Figura 4a e 4b.
O extrato obtido foi transferido para um tubo de ensaio e diluido com &gua.

A adicao de NaCl (sal de cozinha) saturando a fase aquosa, permitiu a
separacdo das fases isopropandlica (verde escura, superior) e da fase aquosa
(vermelha, inferior), evidenciando a separagao das betacianinas (10A), substancias
do extrato com maior afinidade com a agua. A separagao das duas fases evidenciou
também as diferencas de densidade dos solventes utilizados (isopropanol, d ~ 0,8 e
agua, d =1,0).
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Figura 4a. Etapas da extracdo e separacdo dos pigmentos das folhas de
beterraba: (I) Folhas de beterraba; (ll) Extragdo por maceracdo com isopropanol (11); (lll)
Filtracdo em algodao; (IV) Extrato bruto filtrado/agua destilada.
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Figura 4b. Etapas da extracdo e separacdo dos pigmentos das folhas de
beterraba: (IV) Extrato bruto filtrado/dgua destilada. (V) Extracdo das betacianinas (10A);
(VI) Extracao das clorofilas (9) / betaxantinas (10B); (VII) Pigmentos isolados: (A) clorofilas,
(B) betacianinas e (C) betaxantinas.

Permaneceram na fase isopropandlica as betaxantinas (10B) e as
clorofilas (9A e 9B): as primeiras foram capazes de interagir com o isopropanol por
ligacbes de hidrogénio e outras interagbes dipolo-dipolo, e as clorofilas, menos
polares, através de intera¢des dipolo-dipolo e dipolo-dipolo induzido.

A fase isopropandlica, separada em outro tubo de ensaio, foi extraida com
removedor de ceras comercial (8, constituido principalmente por hidrocarbonetos de
cadeia longa) e, de inicio, a separagdo nao foi satisfatéria. Entretanto, a adicdo de
algumas gotas de agua permitiu a separacao bem definida das fases: do removedor
(verde), contendo as clorofilas (9A e 9B), e do isopropanol (amarela), com as
betaxantinas (10B). A separagdo das fases foi favorecida pelas ligagbes de
hidrogénio formadas entre o isopropanol e a agua, que sdao mais fortes que as
interag6es dipolo-dipolo induzido existentes entre o isopropanol e o removedor.
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Assim, verificou-se que o0s pigmentos vermelhos e amarelos foram
soluveis somente nos solventes polares, isopropanol e agua. Essa preferéncia pode
ser explicada pelo fato de existirem um elevado numero de hidroxilas presentes nas
estruturas das betacianinas (10A) e betaxantinas (10B), o que permitiu que elas
interagissem com esses solventes preferencialmente por meio das ligacées de
hidrogénio.

Por outro lado, observou-se que os pigmentos verdes, que sao pouco
polares, foram soluveis tanto no isopropanol, quanto no removedor de ceras,
solvente apolar. Com o isopropanol, as clorofilas (9A e 9B) se ligam
preferencialmente através de interacdes do tipo dipolo permanente — dipolo induzido,
enquanto que com o removedor de ceras essas interagbes passam a ser
majoritariamente interagées do tipo dipolo induzido — dipolo induzido ou forgcas de
Van der Waals.

Conclusoes

A metodologia desenvolvida neste trabalho permitiu extrair e separar, de
maneira rapida e eficiente, os trés principais pigmentos presentes nas folhas de
beterraba: as betacianinas (coloracdo vermelho-purpura), as betaxantinas (cor
amarela) e as clorofilas (cor verde predominante).

O experimento foi realizado com materiais acessiveis e pode ser utilizado
para demonstracdo em sala de aula para uma abordagem sobre forcas
intermoleculares e solubilidade.

E fundamental, para a compreensdo adequada do experimento, um
enfoque preliminar sobre forgas intermoleculares e solubilidade de substancias

organicas.
Consideracoes adicionais sobre o experimento

As folhas de beterraba devem ser encomendadas previamente a
agricultores, donos de pequenas hortas, vendedores em feiras locais ou centrais de
abastecimento de produtos de hortifruticultura, pois as folhas sao geralmente
descartadas. Os proprios alunos da classe algumas vezes se dispdem a conseguir
as folhas.
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Durante o experimento, mesmo em uma demonstracdo, € recomendavel
solicitar aos alunos a apresentarem explicacdes sobre os fenébmenos observados e
fazerem comparagOes entre as diferentes intensidades das forcas moleculares
envolvidas em todas as etapas. Também é importante que os alunos sejam sempre
indagados sobre a composicdo de cada uma das fases, em cada etapa, antes da
adicao de qualquer outro componente.

Por ndo ser muito demorado, se houver disponibilidade de materiais e de
laboratério, ou espaco compativel, o experimento permite que grupos de alunos
repitam o procedimento demonstrado e facam uma discussao objetiva do processo
durante a propria aula.

2.2. ANALISE CROMATOGRAFICA DE COMPOSTOS ORGANICOS

A andlise, a separacao e a purificagdo de compostos organicos sao
tarefas muito importantes para os profissionais da quimica, sendo a cromatografia
um dos meétodos amplamente utilizados nos laboratérios para essas finalidades.
Atualmente, varias técnicas cromatograficas sdo conhecidas e seu uso €
considerado essencial para o desenvolvimento de diversas areas da ciéncia.

Cromatografia € o nome dado ao processo fisico-quimico de separacao
dos componentes de uma mistura baseado na migracao diferencial entre duas fases,
uma denominada de fase mével e outra de fase estacionaria.®® A fase mével,
geralmente € um liquido, um gas ou um fluido supercritico, que se desloca ao longo
de uma fase estacionaria, que pode ser um liquido, ou um sélido, retido em um
suporte. Durante o seu deslocamento, a fase movel arrasta os diversos
componentes da mistura, em velocidades distintas, em funcdo da maior ou menor
interacdo dos componentes com a fase estacionaria. Essa migracao diferencial ao
longo de todo o percurso € que promove a separacao.

Essa técnica, apesar de empregada desde a antiguidade em processos
de separacao de misturas, so foi reconhecida e identificada, como cromatografia, em
1906, apds as publicagdes dos trabalhos do russo Michael Semenovich Tswett, que
separou e identificou diferentes pigmentos em extratos de plantas. Embora a técnica
tenha sido originalmente empregada para a separag¢ao de substancias coloridas, por
permitir a visualizacdo de regides de diferentes cores, o processo de separagao
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depende essencialmente das interacdes das substancias presentes na mistura com
as fases mével e estacionaria empregadas.

Nas aulas experimentais de Quimica Organica no Ensino Médio a
cromatografia em papel (CP), a cromatografia em camada delgada (CCD) e a
cromatografia em coluna (CC) sdo as modalidades cromatograficas mais abordadas,
embora ainda de maneira bastante restrita.

A cromatografia em papel é uma técnica analitica bastante empregada
geralmente na separagdo de compostos polares. Esse processo € realizado sobre
uma fina camada de celulose de composicao uniforme, que funciona como suporte
para as fases movel e estacionaria, ambas liquidas.®® O processo de separacido
utilizado nesse tipo de cromatografia é o de particdo liquido-liquido, onde as
diferentes afinidades dos componentes da mistura com essas duas fases séo
primordiais para que processo de separacao seja efetivo.

A cromatografia em camada delgada (CCD) é uma técnica analitica
utilizada em diversos campos da ciéncia, para analisar, separar e purificar misturas
de substancias organicas ou organometdlicas. Nesta técnica o processo de
separacdo cromatografica se da fundamentalmente através de um fenémeno
conhecido como adsorcdao, onde os componentes de uma mistura sdo separados
entre duas fases. Uma delas conhecida como fase mdvel, formada por um ou mais
solventes, e a outra formada por uma fina camada de um material adsorvente retido
sobre uma superficie plana de um suporte, geralmente de vidro, aluminio ou
plastico, denominada de fase estacionaria.

Nessa técnica, a fase movel se desloca por capilaridade através da fase
estacionaria promovendo o deslocamento e a separagcao dos componentes de uma
mistura pela diferenca de afinidade com a fase estacionaria.®® ®' Apés a separagao,
0s componentes da amostra que apresentarem cor poderdo ser vistos diretamente
na superficie do material adsorvente. Para os incolores, no entanto, deve ser
empregado um revelador para tornar essas substancias visiveis.

Devido a sua importancia, a CCD tem sido ensinada em diversas
instituicdes de ensino, principalmente nos cursos de graduagdo em quimica e areas
afins. Geralmente as placas cromatograficas sdo confeccionadas nos laboratérios da
propria instituicdo sobre um suporte de vidro, embora possam ser adquiridas

comercialmente em suportes de aluminio, vidro ou plastico.
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Um procedimento utilizado para a confeccao de placas de CCD analiticas,
de tamanho pequeno, consiste na imersao, em uma suspensao de um material
adsorvente, de duas placas de vidro sobrepostas, que sao logo retiradas. Esse
processo geralmente garante um espalhamento fino e uniforme de uma camada do
adsorvente sobre as placas, que sdo, em seguida, separadas e secadas ao ar, na
posicao horizontal.

A silica gel é o adsorvente mais utilizado para essa confec¢do, devido as
suas caracteristicas fisicas favoraveis, embora existam diversos outros
adsorventes.®? Entretanto, algumas instituicdes apresentam dificuldade para a
obtencao do adsorvente, devido ao seu elevado custo, aliado a outros problemas
como o acesso a determinados materiais e reagentes, 0 que muitas vezes

compromete o ensino da técnica.®

2.2.1. Detecg¢do da vitamina C por cromatografia em papelF*")

Objetivos

Utilizar a cromatografia em papel para detectar a vitamina C em diferentes
polpas de frutas comerciais, utilizando como revelador uma solugédo de FeCl./FeCls,
usando materiais alternativos, acessiveis e de baixo custo, para uma abordagem

sobre a técnica cromatografica utilizada.

Introducao

A cromatografia em papel € um método de separacdo dos componentes
de uma mistura que pode favorecer a abordagem de varios conceitos fisico-
quimicos. Apesar de menos usada atualmente, devido ao advento de técnicas mais
avancadas, é a que apresenta maior simplicidade operacional e menor custo.®

Os compostos a serem separados por cromatografia podem apresentar
cor ou ndo. Quando os compostos ndo apresentam cor, estes devem ser revelados

por algum mecanismo, quer seja ele fisico, quimico ou biolégico. Dos diversos

* Trabalho apresentado no XXXI CLAQ (Congreso Latinoamericano de Quimica), Area de Educacién Quimica,
outubro de 2014, Lima, Peru.
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trabalhos envolvendo a cromatografia em papel que sdo desenvolvidos para o
Ensino Médio, grande parte utiliza a cor das proprias substadncias para sua
identificagao. Entretanto, a maioria dos compostos organicos existentes na natureza
sao incolores, como é o caso da vitamina C (12), Figura 5, que para ser visualizada
ou detectada em um papel necessita 0 uso de algum tipo de revelador.

HO

HO

HO OH

(12

Figura 5. Férmula estrutural da
vitamina C (acido ascérbico).

Serdo comentados a seguir alguns experimentos que, utilizando materiais
de facil acesso, foram desenvolvidos visando a deteccdo de vitamina C, ou
determinacao do seu teor, em sucos de frutas.

Utilizando materiais facilmente acessiveis como comprimidos de vitamina
C, tintura de iodo, amido de milho e conta gotas, dentre outros, um experimento foi
desenvolvido para evidenciar a presenca de vitamina C em diversos sucos de
frutas® pela reagdo com tintura de iodo.

Um experimento de cromatografia em papel foi desenvolvido para
detectar os &cidos citrico, lactico e tartdrico em amostras de sucos de frutas
industrializados de caju e goiaba.®” A separacdo cromatografica foi realizada em
papel de filtro para café utilizando uma mistura contendo alcool etilico, agua,
hidréxido de aménio e o indicador azul de timol como fase mével e vapores de acido
cloridrico, como revelador.

Com o uso de materiais de facil acesso, como solucdes de iodo e amido e
comprimidos contendo vitamina C, um experimento foi desenvolvido para
determinar, utilizando titulacées iodométricas, o teor de vitamina C em amostras de

sucos naturais de laranja e limao e industrializados.®®

Metodologia

As polpas de frutas comerciais [Anexo |, Figura complementar B.1.a]
foram adicionadas (duas pontas de espatula ou palito de sorvete) a tubos de ensaio
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rotulados ou a pequenos frascos de medicamentos contendo removedor de
esmaltes comercial (com 50% de acetona). Depois de agitadas, as misturas obtidas
foram filtradas em algoddo e secas com sal de cozinha (NaCl). Um padrdao de
vitamina C foi obtido por maceracdo de um comprimido com o removedor de
esmaltes, seguida de filtragao.

Os extratos das polpas de caju, goiaba, acerola e o padrao de vitamina C
foram aplicados em "placas" de cartolina branca (8x4 cm), que foram desenvolvidas
com solugdes de etanol combustivel/agua (5:1, v/v, e 3:1, v/v) em um copo de vidro
(cuba cromatografica) de tamanho compativel. Apdés a evaporacdo do solvente a
temperatura ambiente, as "placas" foram reveladas com uma solugdo aquosa
contendo ions Fe?**/Fe3*, previamente preparada.

A solucdo usada com revelador foi preparada pela reagdo de uma
esponja de |a de aco para limpeza, colocada em um copo de vidro, pela adigao
cuidadosa de 50 mL de uma solugdo de HCI comercial ( 4cido muriatico)/agua (1:1)%°
(usando luvas de borracha e 6culos de seguranca). Apos o periodo de reacao (cerca
de 30 minutos) a mistura reacional foi filtrada sobre algoddo com o uso de um funil
comum e diluida com 50 mL de agua destilada.

Algumas "placas" de cartolina e a solugao reveladora foram previamente
testadas aplicando-se apenas a solucao contendo o padrao de vitamina C [Anexo |,

Figura complementar B.1.b].
Resultados e discussao

A vitamina C, em presenca de ions Fe>*, forma o complexo ascorbato de
Fe(lll) (13) responsavel por uma coloracdo azul caracteristica.”””' A formacgéo do
complexo foi fundamental para a deteccdo da vitamina C nas polpas de frutas
comerciais neste trabalho. A adicdo da solugéo reveladora contendo ions Fe?*/Fe®* a
uma solucdo de vitamina C com removedor de esmaltes (contendo 50% de
acetona), em meio basico, levou ao surgimento de uma cor azul escura, indicando
teste positivo e confirmando a prepara¢ao adequada do revelador.

A formagdo do complexo ascorbato de Fe(lll) foi também evidenciada
pelo aparecimento da cor azul, nos locais de uma tira de cartolina em que foram
feitas aplicacdes da solucao de vitamina C, quando a tira foi imersa em uma solucao
de FeCly/FeCls. Isso indicou que a solucédo de FeCl./FeCls poderia ser usada como



Experimentos Desenvolvidos

49

revelador, e a tira de cartolina (com propriedades béasicas) como “placa”, para a
detecgao da vitamina C (acido ascorbico) em cromatografia em papel.

Buscando evidéncias sobre a composicdo do complexo de cor azul,
trabalhos indicaram que ele é formado por duas moléculas de acido ascérbico’ "

para cada fon Fe®*.

Embora existam muitos complexos de Fe(lll) de geometria octaédrica com

ligantes bidentados, com o acido ascorbico e varios aminoacidos os complexos de

Fe(lll) possuem geometria “quadrada”.’®

Considerando a formagdo em meio basico, uma sugestdo para a
representacdo do complexo ascorbato de Fe (Ill), [ (HA-)2Fe(lll) ]*, é mostrada na

Figura 6.

Q

HO

(13)

Figura 6. Representagéo do complexo formado em meio béasico entre o acido ascorbico e
os fons Fe** (adaptada de Ziimreoglu-Karam, 2006).”

Com base nas consideracdes anteriores, a deteccao da vitamina C foi
realizada por dois critérios: (a) pela cor do complexo formado na revelacao da placa
e (b) pela comparacao entre o fator de retardamento (R¢) de um padrao de vitamina
C e os Rss apresentados pelas manchas das amostras dos extratos analisados. O
fator de retardamento (R;) foi determinado pela razdo entre a distancia percorrida
pela substancia (centro da mancha) desde o ponto de aplicacdo, Ds, e a distancia
percorrida pela frente da fase movel (distancia percorrida pela fase mével do ponto
de aplicacdo da amostra até a linha de chegada), Dgy (Figura 7).

O surgimento de manchas de cor azul escura no teste inicial com o papel
cromatografico e a revelagdo da “placa” de papel, que devia possuir propriedades
basicas, com a solucdo aquosa de FeCly/FeCls, apés o desenvolvimento, indicou a

presenca de vitamina C nos extratos das polpas de frutas analisadas.
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Figura 7. Representagdo esquemdtica das quatro etapas cromatograficas: (I)
aparéncia inicial da “placa” de papel; (Il) cuba, solvente e “placa”; (lll) aparéncia da “placa”
desenvolvida antes da revelacdo (IV) aparéncia da “placa” de papel apdés a revelacao:

desenvolvimento em (A) etanol/agua (5:1, v/v) e (B) etanol/agua (3:1, v/v).

As manchas de cor azul apresentaram um R; de cerca de 0,3 (0 mesmo Ry
encontrado para o padrdo) o que evidenciou uma grande interacdo com a fase
estacionaria durante o desenvolvimento cromatografico. Isso se deve ao fato da
vitamina C apresentar varios grupos hidroxila capazes de realizar ligacdoes de
hidrogénio mais efetivas com a fase estacionaria (H20),%° ou mesmo com o papel
(suporte, constituido de celulose, composto poliidroxilado [Anexo IlI, Figura
complementar 1.1.a], do que com a fase moével utilizada, CH3CH-OH/H-O (5:1),
Figura 7 (IVA). O aumento da concentragdo de agua na fase mével levou a uma
mudanca de interacdo e, consequentemente, a um diferente R; da vitamina C,
Figura 7 (IVB).

Assim, a vitamina C foi detectada nos extratos de polpas de frutas pela
cor azul do complexo formado com os fons Fe®" no processo de revelacdo das
“placas” [Anexo |, Figura complementar B.1.c]. Sua identidade foi evidenciada pela
comparacao direta das alturas das manchas e correspondentes fatores de retencao
(Rts), com os Rs de um padrédo, em solventes de desenvolvimento com diferentes
concentragcdes de agua e etanol.
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Conclusoes

O experimento foi realizado de forma bastante satisfatoria com materiais
alternativos, acessiveis e de baixo custo e mostrou que, apesar da vitamina C nao
apresentar manchas coloridas nas “placas” de papel, foi possivel fazer a sua
revelagdo com uma solugdo contendo fons Fe?*/Fe**.

Foi também verificado que a cartolina fina de cor branca apresentou
rigidez e propriedades adequadas para que suas tiras pudessem ser usadas como
“placas”, sendo uma alternativa viavel, embora com limitagdes, para ser utilizada em
experimentos de introducdo a cromatografia em papel [Anexo |, Figura
complementar B.1.d].

Entretanto, é importante salientar que a aplicacdo do experimento exigira
uma abordagem prévia de tépicos como fungdes organicas, forcas intermoleculares,

solubilidade de substancias organicas e fundamentos de cromatografia.
Consideracoes adicionais sobre o experimento

E muito importante que alguns tipos de cartolina sejam previamente
testados por causa das diferencas do tratamento do papel e da porosidade. Esses
fatores influenciardo nas caracteristicas do papel e, consequentemente, nos
resultados dos desenvolvimentos das “placas”.

Devido a baixa concentragdo de vitamina C em algumas polpas de frutas,
€ necessario que seja feito um maior nimero de aplicacoes dos extratos dessas
polpas na “placa”, para que suas manchas sejam facilmente visualizadas.

Para a aplicacdo das amostras na “placa” de cartolina, agulhas de
seringas descartaveis de ponta fina podem ser utilizadas como capilares de ago,
desde que as suas calotas plasticas sejam cuidadosamente removidas com o auxilio
de um alicate e a ponta da agulha seja quebrada. O lado da agulha de onde foi
retirada a calota plastica é o que sera utilizado para aplicacdo das amostras.

Uma solucdo reveladora recém-preparada geralmente apresenta uma
menor concentracdo de fons Fe®*, que aumenta com o passar do tempo quando a
solucdo é exposta ao ar. Assim, no processo de revelagao, utilizando uma solugéao
reveladora recém-preparada, apds a retirada da “placa” da solugao reveladora, é

necessario aguardar certo tempo com a “placa” exposta ao ar para que ocorra a sua
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completa revelacdo. O uso de solucbes reveladoras mais antigas, apesar de
apresentar uma maior quantidade de ions Fe® e propiciar a revelagdo imediata,

pode deixar as “placas” muito amareladas ou escurecidas.
2.2.2. Cromatografia em papel utilizando medicamentos"
Objetivos

Desenvolver um experimento envolvendo a cromatografia em papel,
usando materiais alternativos e acessiveis de baixo custo, capaz de demonstrar que
uma analise ou uma separacdo cromatografica depende principalmente das

interacdes das substancias, coloridas ou nao, com a fase estacionaria.

Introducao

A Cromatografia em papel com o uso de substancias de formula estrutural

conhecida, como as encontradas em medicamentos, é uma ferramenta interessante
para o ensino de diversos conteudos de quimica organica. Além de auxiliar a
contextualizacdo, ela pode facilitar a abordagem de diversos conceitos quimicos
envolvidos no processo de separacdo, como interagdes intermoleculares, estrutura
dos compostos e polaridade de funcdes organicas.” "
Por outro lado, pigmentos de diversos tipos e cores tém sido empregados em
experimentos para o ensino médio envolvendo diferentes tipos de cromatografia.” "
Entretanto, nem sempre é possivel fazer uma correlagdao satisfatéria entre a cor
observada e as estruturas das substéancias envolvidas no processo cromatografico.

Além disso, muitos compostos organicos existentes em diversas misturas
sao incolores, e isso € comum em analises e separacdes cromatograficas.

A maioria dos experimentos de cromatografia em papel para o ensino
médio envolve separacdes de tintas de canetas, utilizando papel de filtro para café e
também papel de filtro convencional, béquer como cuba cromatogréafica e alguns

materiais acessiveis de baixo custo.

* Trabalho apresentado na 36° Reunio Anual da SBQ, Secdo de Ensino de Quimica, maio de 2013, Aguas de
Lindéia, SP.
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Tintas de canetas esferogréaficas e hidrograficas, de diferentes marcas e
cores,”’ foram utilizadas como amostras para a realizagdo de um experimento de
cromatografia em papel. Os materiais utilizados na andlise cromatografica foram
papel para filtragem de café, um béquer como cuba, e alcool etilico de uso
farmacéutico e 4gua como fases moveis.

Uma atividade experimental, também utilizando cromatografia em papel,
que pode ser realizada em casa ou no laboratorio, segundo os autores, foi proposta
para a separagdo dos corantes presentes em tintas de canetas.”® O experimento,
utiliza tiras de papel de filtro para café, pequenos copos de plastico e, como
solventes de desenvolvimento, agua, alcool isopropilico a 70%, vinagre, solucao de
amoniaco doméstico ou suas misturas.

Outro experimento de cromatografia em papel, utilizando alguns materiais
alternativos, foi elaborado para separar diferentes corantes alimenticios presentes
em pastilhas de chocolate.”® Para a cromatografia foram utilizados de papel de filtro
e, como cuba, um conjunto composto por duas garrafas transparentes cortadas. O
solvente de desenvolvimento usado foi uma solugdo aquosa de NaCl a 5% e para a
aplicacao das amostras foram utilizados palitos de dentes.

Um experimento de cromatografia em papel foi elaborado para separar e
identificar pigmentos (carotenos, criptoxantinas, capsantinas e capsorubina) em
extratos de pimentdes verdes, amarelos e vermelhos.”* Nesse trabalho foram
utilizadas uma solucédo de hexano/acetona (5:1), para as extracbes dos pigmentos,
uma fita de papel de filtro Whatmann n® 1 de 3,0 x 8,5 cm e uma solucao de hexano
com 5% de acetona como fase movel.

Outro experimento, utilizando cromatografia em papel, foi desenvolvido
para separar os pigmentos (clorofila A e B, caroteno e xantofilas) extraidos das
folhas da planta dente-de-ledo (Taraxacum officinale), e também para demonstrar o
processo de separacdo tanto em fase normal quanto em fase reversa.”® O extrato
utilizado foi obtido por maceragdo em acetona, seguida de extragdo com hexano.
Na cromatografia em fase normal foi utilizada a mistura hexano/acetona (9:1). Ja na
cromatografia em fase reversa foi utilizado papel de filtro impregnado com uma
solugdo de 6leo vegetal/hexano (1:16) e uma solugédo de acetona/agua (9:1) foi

utilizada como solvente de desenvolvimento.
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Metodologia

Neste experimento foi realizada a andlise cromatografica, com o uso de
revelador, dos principios ativos presentes nos medicamentos O6leo de cravo
(eugenol, 14), Calotrat® (acido salicilico, 15), Tylenol® (paracetamol, 16) e

Metildopa® (17), Figuras 8 e 9.

HO
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Figura 8. Férmulas estruturais dos principios ativos presentes nos medicamentos.

Figura 9. Medlcamentos utilizados na anélise cromatogréfica

Os comprimidos de TernoI® e Metildopa® foram triturados e dissolvidos
em removedor de esmalte (contendo 50% de acetona) e depois filtrados com
algodao. Os medicamentos liquidos (Calotrat e éleo de cravo) foram dissolvidos no
mesmo solvente.

A analise cromatografica foi realizada em “placas” de cartolina fina (4 x 8
cm) e uma solucdo de etanol combustivel/agua (9:1, v/v) foi usada como fase mével,
conforme Figura 10.

Como revelador foi utilizada uma solugdo contendo ions Fe** (Figura
11A), que formam complexos coloridos com fendis (Figura 11B). Essa solugao foi
preparada pela reacdo de uma esponja de ago (Bombril® ou similar) com uma

solucdo de HCI comercial (acido muriatico).®®
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(A) (B)
Figura 10. Eluicdo cromatografica Figura 11. A- Solugdo reveladora de
das substancias presentes nos FeCl/FeCl,. B- Placa cromatografica apés a

medicamentos. revelagdo com a solugéo de FeCl,/FeCl,.

Resultados e discussao

O papel cromatografico empregado, dentro de suas limitagoes,
apresentou resolucao e reprodutibilidade satisfatorias, com a vantagem de poder ser
utilizado como uma placa, devido a sua rigidez. Com o uso do revelador as manchas
dos compostos analisados tornaram-se coloridas.

Assim, foi possivel verificar que o eugenol (14) foi o composto que
apresentou menor interagdo com o papel (maior Ry), seguido do acido salicilico (15),
do paracetamol (16) e, finalmente, da metildopa (17), com o menor R:;. Os
compostos que apresentaram maior capacidade de formar ligagbes de hidrogénio
com a fase estacionaria percorreram uma distancia menor no papel, enquanto que
0s com menor interacdo foram menos retidos. Foi observado que o acido salicilico
(15), que pode formar uma ligacdo de hidrogénio intramolecular, foi menos retido
que o paracetamol (16) e a metildopa (17).

Conclusoes

O experimento mostrou que o resultado da andlise de uma amostra
depende principalmente das interagcdes dos seus constituintes com a fase
estacionaria do sistema cromatogréfico utilizado.

Para a compreensdo adequada do experimento, é necessaria uma
abordagem preliminar sobre os grupos funcionais das substancias constituintes da

formulagéo dos medicamentos utilizados.
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Por outro lado, o experimento propicia aos professores uma forma
adicional de explorar as substancias presentes em medicamentos nas aulas de

Quimica Organica.
Consideracoes adicionais sobre o experimento

O etanol combustivel apresenta cerca de 5% de agua'. Entretanto, podem
ocorrer pequenas variagdes nesse teor. Embora tenha sido utilizada como solugéo
de desenvolvimento etanol combustivel/agua 9:1, é importante que sejam feitos
outros desenvolvimentos variando o teor de agua da solucao de desenvolvimento
(sugestao: etanol combustivel/agua 5:1).

Também é importante dar atencdo especial ao tempo de evaporagcédo dos
solventes apdés as aplicacbes das amostras na “placa” e imediatamente apos a
retirada da mesma da solugcéo de desenvolvimento.

E importante também que, ap6s a retirada da placa da solucéo reveladora
e aguardado o tempo necessario para que ocorra a sua completa revelacao, as
manchas sejam circuladas com um lapis imediatamente ou, se possivel, que a placa
seja fotografada, pois com o passar do tempo ela ficara bastante amarelada

prejudicando a visualizagdo das manchas.

2.2.3. Cromatografia em camada delgada de medicamentos com materiais

alternativos"
Objetivos

Desenvolver um experimento de cromatografia em camada delgada de
medicamentos, utilizando materiais alternativos e de baixo custo para confecgéo,

desenvolvimento e revelacao das placas cromatograficas.
Introducao

A cromatografia em camada delgada (CCD) é uma técnica analitica

utilizada mundialmente em varios laboratérios para analisar, e também separar,

* Trabalho apresentado na 37* Reunido Anual da SBQ, Se¢@o de Ensino de Quimica, maio de 2014, Natal, RN.
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diversos materiais e substancias. Entretanto, seu ensino é geralmente comprometido
pela limitacdo de recursos ou dificuldade de acesso aos materiais necessarios. %

Utilizando materiais acessiveis, como laminas de vidro para microscopia e
uma mistura de talco e Leite de Magnésia é possivel confeccionar placas de
cromatografia em camada delgada bastante satisfatérias e, que podem proporcionar
a analise de diversas substancias, inclusive de medicamentos.

Também €& possivel realizar o desenvolvimento cromatografico e a
revelacdo das placas, utilizando, respectivamente, solventes comerciais alternativos
e acessiveis, e vapor de iodo, produzido in situ a partir de iodeto de potéassio e agua
oxigenada.

Embora ndo sejam muito frequentes, trabalhos buscando alternativas
para o ensino de cromatografia em camada delgada (CCD) no ensino médio,
utilizando materiais alternativos, s&do promissores.

Placas de CCD, utilizando talco como adsorvente®, foram confeccionadas
visando a separacgdo e a identificagcdo de flavonoides, aminoacidos e agucares. As
suspensoes utilizadas para a preparacédo das placas foram feitas com agua e com
outros solventes como metanol, etanol, propanol, isopropanol e butanol.

Um experimento de cromatografia por adsorcao, utilizando bastbes de
giz®' como fase estacionaria e etanol comum como fase mével, para separacdo dos
componentes de tintas de canetas do tipo hidrocor de varias cores.

Outro experimento, utilizando também bastbées de @iz, visando a
separacdo de carotenos e clorofilas de um extrato de espinafre®, foi desenvolvido
para ilustrar o processo envolvido na cromatografia em camada delgada. Nesse
experimento um frasco de vidro de maionese comercial foi utilizado como cuba e
benzina como o solvente de desenvolvimento cromatografico.

Um trabalho buscou verificar se a utilizacdo de suspensodes de talco para
bebé®, preparadas em dois diferentes solventes, 4gua e etanol, eram adequadas
para o preparo de placas de cromatografia em camada delgada para serem uadas
no ensino. Algumas propriedades do adsorvente, como o poder de separacao dos
componentes de amostras de tintas, foram avaliadas e comparadas com as das
placas preparadas com Silica gel 60 GF2s4.

Um experimento foi elaborado visando a separacdo cromatogréafica dos
pigmentos do extrato de pimentdo vermelho utilizando materiais alternativos.®*

Nesse experimento uma mistura de farinha de trigo, gesso e agua foi utilizada como
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suspensao para o preparo da fase estacionaria. O desenvolvimento cromatografico
foi realizado em uma cuba cromatogréafica (frasco de maionese) contendo uma
mistura de removedor de gordura/ removedor de esmaltes (9:1, v/v).

Um trabalho foi desenvolvido visando com o objetivo de testar métodos
alternativos para a realizagdo de cromatografia em camada delgada (CCD)
utilizando materiais ndo convencionais.®® Quatro adsorventes foram testados: pé da
casca do ovo de galinha (PCOG), amido com gesso na propor¢cao de 3:1, amido com
PCOG na proporcdao de 1:3 e gesso. As placas que apresentaram o melhor
resultado, considerando separacao/tempo de desenvolvimento, foram as de amido
com PCOG na proporcao de 1:3.

Metodologia

Os medicamentos e principios ativos utilizados nos experimentos foram
60leo de cravo (eugenol, 14), Calotrat® (4cido salicilico, 15), Paracetamol (16,
generico), Aspirina® (acido acetilsalicilico, 18) e Cibalena®, comprimido que contém
paracetamol (16), acido acetilsalicilico (18) e cafeina (19), Figura 12.

O CHs
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Figura 12. Formulas estruturais dos principios ativos dos medicamentos utilizados.

Para aplicagdo nas placas, os comprimidos de Paracetamol e Cibalena®
foram triturados e dissolvidos em removedor de esmalte contendo 50% de acetona
e, em seguida, filtrados em algodao. Os medicamentos liquidos (Calotrat® e 6leo de
cravo) também foram dissolvidos no removedor de esmaltes.

As placas de CCD foram confeccionadas com laminas de vidro, para
microscopia, por imersao durante alguns segundos em uma suspensao de talco (30
g), leite de magnésia [contendo 3,0 g de Mg(OH)2]® e etanol combustivel (40 mL),
seguida de secagem a temperatura ambiente [Anexo I, Figura complementar 3.a].

Os solventes utilizados nas fases moveis foram fluido de isqueiro (mistura de
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hidrocarbonetos saturados) e acetato de isoamila [acetato de isopentila, CH;COOR;
R = -CH,CH>CH(CH3),, extraido do 6leo de banana comercial]. As revelacdes das
placas foram feitas em “camara” de iodo produzido in situ, em quantidade
controlada, através da reacdo entre tintura de iodo comercial, colocada em um

frasco de penicilina, e agua oxigenada adicionada em gotas (Figura 13a).

Figura 13a. Materiais utilizados na confecgdo, no
desenvolvimento e na revelagéo das placas de cromatografia
em camada delgada.

Resultados e discussao

As placas cromatograficas, depois de desenvolvidas e secas, foram
reveladas com vapor de iodo produzido através da reagdo de oxirreducdo que
ocorreu entre o iodeto de potassio, presente na tintura de iodo, e a agua oxigenada

(10 volumes), Figura 13b.

2Kl + H202 _ |2+ 2 KOH

Figura 13b. Reacédo utilizada para a producdo do iodo a partir do iodeto de
potassio e da agua oxigenada.

Na cromatografia das amostras contendo eugenol (14), paracetamol (16)
e acido salicilico (15) foi utilizada como fase mével uma solucdo de fluido de
isqueiro/acetato de isoamila (2:3).

A revelacdo da placa mostrou que o eugenol (14) foi o principio ativo
menos retido pela fase estacionéria, seguido do paracetamol (16), enquanto que o
acido salicilico (15) foi o mais retido, evidenciando as interacdes diferenciadas com
as fases movel e estacionaria (Tépico 2.1), Figura 14.
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As placas da amostra de Cibalena®, para a deteccao do paracetamol (16),
foram desenvolvidas em uma solugéo de fluido de isqueiro/acetato de isoamila (1:1)
e somente em acetato de isoamila. Essa mudanca de solvente evidenciou interacoes
mais efetivas do paracetamol (16) com a fase moével (acetato de isoamila), de maior
polaridade, como mostraram as alturas das manchas observadas ou seus Ris
correspondentes (Experimento 2.2.1).

As revelacbes das placas mostraram com clareza a presenca do
paracetamol (16), sendo também visualizadas as manchas do acido acetilsalicilico
(18) e da cafeina (19), Figura 15.

Figura 14. Placa cromatogréafica Figura 15. Placas cromatograficas da

desenvolvida com fluido de identificacdo do paracetamol (16) presente no
isqueiro/acetato de isoamila (2:3) e  extrato da cibalena® 1 - paracetamol®, 2 -
revelada com iodo produzido in situ - extrato da cibalena®, utilizando: (A) solucdo de
eugenol (14), paracetamol (16) e acido fluido de isqueiro/acetato de isoamila (1:1) e
salicilico (15). (B) somente acetato de isoamila.

A elaboracdo do experimento de cromatografia em camada delgada
exigiu varios testes em todas as suas etapas. De forma que as placas
confeccionadas com talco e leite de magnésia (hidroxido de magnésio), sobre o
suporte de vidro, somente apresentaram um aspecto homogéneo apds varios testes

de preparacao da suspensao.

Conclusoes

As placas confeccionadas com a mistura de talco e leite de magnésia
apresentaram um aspecto homogéneo, com uma boa fixagdo do adsorvente nas
placas de vidro, ndo sendo necessaria ativacao.

A revelagdo com vapor de iodo, gerado in situ em quantidade controlada,

proporcionou uma visualizacdo das manchas bastante satisfatéria, sendo possivel
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detectar a presenca dos principios ativos analisados mesmo em baixas
concentragoes.

As substancias analisadas mostraram interacdes diferenciadas com a
fase estacionaria utilizada, possibilitando uma boa separagdo do paracetamol dos
outros componentes do comprimido de Cibalena®.

Os resultados obtidos mostraram que a utilizacao da mistura talco/leite de
magnésia como fase estacionaria, aliada a outros materiais alternativos, é bastante
viavel para o ensino de cromatografia em camada delgada e para a abordagem de

conceitos relacionados.
Consideracoes adicionais sobre o experimento

A confeccéao das placas deve ser realizada previamente, observando os
cuidados necessarios, como a limpeza da superficie das laminas de vidro, a
preparacdo da suspensdo do adsorvente e a secagem das placas. E interessante
também mostrar aos alunos os constituintes individuais da fase estacionaria
utilizada.

Seria muito interessante que parte de uma aula pudesse ser utilizada para
mostrar aos alunos como € realizada a confecgdo das placas. O ideal seria que
grupos de alunos pudessem confeccionar suas préprias placas.

Além dos cuidados operacionais, € muito importante comentar
objetivamente a forma de revelacdo que sera utilizada e como sera produzido o
agente revelador.

A cibalena® deixou de ser fabricada no inicio de 2014. Entretanto, existe
atualmente no mercado outro medicamento com o nome de doril enxaqueca®, que

apresenta a mesma composicao que a cibalena®.
2.3. TESTES DE CARACTERIZACAO DE COMPOSTOS ORGANICOS

ldentificar compostos organicos desconhecidos € tarefa rotineira em
grande parte dos laboratérios de Quimica Organica. Métodos modernos, com 0 uso
de equipamentos sofisticados, facilitam bastante esse trabalho. No entanto, a

utilizacdo de reagdes classicas continua sendo uma importante ferramenta na
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transformacao de compostos organicos e na obtencao de informagdes importantes
no ensino da Quimica Organica.

Reacgbes caracteristicas de determinados grupos funcionais podem ser
usadas na caracterizagdo de substancias organicas, ou mesmo complementar sua
identificacdo através de derivados.®” Alguns testes qualitativos que causam
mudanca de cor, de estado fisico e liberagcdo de gas, dentre outros, permitem a
obtengao de informagdes importantes sobre diversas substancias orgélnicas.88

Embora, a principio, ndo seja uma tarefa simples, essas evidéncias
experimentais podem ser utilizadas no Ensino Médio, na abordagem e na
contextualizacao de varias reacdes basicas da Quimica Organica, com a utilizacédo

de substancias acessiveis e de baixo custo.

2.3.1. Medicamento Arcasan®: extracao e caracterizacdo do benzoato de

benzila

Objetivos

Desenvolver um experimento para demonstragdo e discussdo de uma
extracao liquido-liquido, empregando materiais alternativos e acessiveis de baixo
custo, que permita extrair o principio ativo do medicamento Arcasan® para posterior

caracterizagao.
Introducao

A extragdo liquido-liquido € uma técnica bastante utilizada para a
separacado de compostos organicos de uma mistura. Trata-se de um processo em
que dois liquidos imisciveis, sdo colocados em contato, geralmente por agitacao,
para que o composto de interesse, presente em um deles, seja transferido para o
outro liquido no qual apresenta maior solubilidade.?”

A extragdo liquido-liquido permite, por exemplo, separar produtos de
misturas reacionais. Permite separar também principios ativos de medicamentos
comercializados na forma de misturas, como o Arcasan® que é utilizado no
tratamento de combate a escabiose (sarna), pediculose e outras parasitoses
cutaneas e do couro cabeludo.
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Na sua formulacdo, o Arcasan® apresenta, além do benzoato de benzila,
composto que possui pouco odor intrinseco e é bastante utilizado como fixador em
perfumes e cosméticos,®® uma quantidade significativa de outros compostos
organicos. Desses compostos 0s mais expressivos sdo o acido estearico e a
trietanolamina, que sao utilizados para a geragcdo in situ do estereato de
trietanolamina [Anexo Il, Figura complementar I1.1.a], agente emulsificante capaz
de aumentar a solubilidade do benzoato de benzila em agua.

E importante salientar que extragdes liquido-liquido, extracdées que usam
solventes ndo misciveis, sdo usuais no ensino de graduagdo, por exemplo, na
separacdo de produtos de uma reagdo ou na recuperacao de um o6leo essencial
extraido por arraste de vapor.®® Entretanto, essa técnica de separacdo é pouco
abordada no ensino médio, principalmente utilizando materiais acessiveis ou de
baixo custo. Os trabalhos comentados a seguir ilustram abordagens realizadas
utilizando extragao liquido-liquido.

Um experimento foi desenvolvido para extracdo e purificagao da cafeina ®
obtida pela extragédo liquido-liquido, utilizando cloreto de metileno de uma solucéo
aquosa basica, preparada pelo cozimento das folhas de cha em uma mistura de
carbonato de calcio e 4gua. A cafeina, obtida com o uso de materiais e reagentes
convencionais, foi purificada por sublimacdo e o grau de pureza verificado pela
determinacao do seu ponto de fusao.

Outro experimento, utilizando extracao liquido-liquido, foi desenvolvido
com materiais convencionais usando éter dietilico para separar 6leos essenciais de
cravo e canela de extratos aquosos obtidos em uma maquina doméstica de café
expresso.’’ A presenca dos 6leos nos extratos foi evidenciada pela reagdo com

permanganato de potassio (teste de Baeyer).

Metodologia

A extracao do benzoato de benzila (20) a partir da mistura de 60 mL de
Arcasan® com 60 mL de isopropanol (11, solvente de limpeza de materiais de
informatica) foi realizada em um recipiente de decantacdo construido com
mangueiras de PVC cristal, abracadeiras de nylon e tampas de detergente e
refrigerante (Figura 16).
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Figura 16. Recipiente utilizado como funil de decantagéo.

A fase isopropandlica foi separada e extraida duas vezes com 25 mL de
uma solucao aquosa saturada de sal de cozinha (NaCl). Quando necessério, para a
separacdo de fases durante cada extragdo, foi acrescentada mais uma pequena
quantidade de NaCl a mistura. A fase aquosa foi dispensada e a fase isopropandlica
foi novamente extraida com 50 mL de removedor de ceras (8, mistura de
hidrocarbonetos saturados) para remoc¢ao de outros constituintes da formulagao.

O benzoato de benzila (20), contido em 5 mL da fase isopropandlica, foi
submetido a hidrélise em presencga de 2 mL de uma solugdo aquosa de NaOH a 20
% em um tubo de ensaio, aquecido com cuidado em chama de bico de Bunsen (ou
lamparina) por cerca de 3 minutos. Ap6s o resfriamento, a mistura reacional foi
filtrada em algodao, resfriada em banho de gelo e acidificada com uma solucéo de
HoSO4 a 20% (solugéo de bateria), até a maxima precipitagdo de um sélido branco.

A mistura acidificada foi filtrada em papel de filtro para café e o sélido
branco retido no papel foi lavado com alguns mililitros de agua destilada gelada.
ApGs a secagem entre dois papéis de filtro (ou toalhas de papel), o sélido branco
obtido foi submetido aos testes de solubilidade e desprendimento de gas carbdnico

[Anexo Il, Figura complementar I1.1.b].

Resultados e Discussao

A presenca do benzoato de benzila (20) na fase isopropandlica (extracao)
foi evidenciada pela obtencédo do acido benzdico (23), material solido branco, que foi
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recuperado apds a hidrélise basica e acidificagdo da mistura reacional em um tubo
de ensaio (ou frasco de penicilina). Esta reacdo promoveu a transformacéao do éster
nas porgoes carboxilato (RCOQO™) e alcool benzilico (22), e a acidificacdo da mistura
reacional, com solucao de bateria (Ho.SO4 20%), converteu o benzoato de sodio (21)
ao &cido benzéico, que foi separado por filtracao simples (Figuras 17 e 18).

A
+ NaOH, ) —— > o6
0. o'Na + HO
0 o

(20) (1) (22)

Figura 17. Equacao mostrando a hidrolise basica do benzoato de benzila (20).

°NA2
O\”/O Nd +  HpSOupq ——> O\"/OH  + NaHSO,
0]

(0]
(21) 23)

Figura 18. Equacao da precipitacdo do acido benzdico (23) pela acidificacdo da
solucdo aquosa de (21).

O sdélido branco obtido foi submetido a testes com solugdes aquosas
diluidas de NaOH (soda caustica), com solubilidade total, e de NaHCOj;, com
desprendimento de gas (CO,) mostrando comportamento tipico de &cido carboxilico
e evidenciando a obtencdo do &cido benzéico.”® [Anexo I, Figura complementar
C.1.a].

Conclusoes

O experimento permite demonstrar de maneira satisfatéria como €
realizado um processo de extragdo liquido-liquido. A execugdo do experimento é
viavel com uso de um “funil de separagao” construido com materiais alternativos.

O procedimento experimental (incluindo a hidrélise basica do benzoato de
benzila, com a precipitacdo do &cido benzoico e testes de caraterizacao) pode ser
executado em um periodo de duas horas/aula.
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Consideracoes adicionais sobre o experimento

O Arcasan®, além do benzoato de benzila, apresenta em sua formulagéo
uma quantidade significativa de outros compostos organicos. Alguns deles dificultam
o processo de hidrélise do benzoato de benzila e interferem na precipitagdo e na
filtracdo do acido benzoico. Assim, as etapas da extragcdo devem ser executadas
adequadamente para separar o benzoato de benzila desses interferentes.

A extragdo com a solugdo saturada de NaCl permite remover da fase
isopropandlica os componentes mais polares e sollveis em agua que estdo
presentes na mistura. Ja com o uso do removedor é possivel separar o benzoato de
benzila dos compostos menos polares.

A extracao liquido-liquido, realizada nesse experimento com o uso de um
“funil de decantagao” construido com mangueira de PVC cristal, e outros materiais,
foi razoavelmente satisfatéria, mas mostrou limitacbes. O uso de um funil de

decantagdo convencional apresentara melhores resultados.

2.3.2. Diferenciacao de adocantes artificiais utilizando testes de chama e

reacées de adicao"
Objetivos

Diferenciar os principais tipos de adogantes nédo caléricos, utilizando
testes de chama e reagdes de adicao a ligagdes duplas olefinicas, e discutir as
diferengas de reatividade observadas.

Introducao

Os adocantes artificiais sdo encontrados em refrigerantes, sucos, doces e
varios alimentos dietéticos.> A Sacarina sédica (24) é uma amida sulfénica que
contém em sua estrutura um anel benzénico e um grupo carbonila e geralmente esta
presente nos adocantes associada ao ciclamato de sodio (25), que apresenta em
sua estrutura um grupo amino sulfénico e um anel cicloexanico. O Acessulfame (26)
apresenta uma ligacao dupla olefinica e grupos funcionais semelhantes a sacarina

(24), porém, ndo apresenta anel aromatico. A sucralose (28) - uma substancia

* Trabalho apresentado no XXXI CLAQ (Congreso Latinoamericano de Quimica), Area de Educacién Quimica,
outubro de 2014, Lima, Peru.
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derivada de sacarose (27), o acucar de mesa, adocante natural — ndo apresenta
nenhum anel de benzeno ou ligagdo dupla olefinica, mas apresenta halogénio (cloro)

em sua estrutura, Figuras 19a e 19b.

({/i HsC. / o
S\ N - \O'N at //S\\
({/ o H o o

24) 25) (26)

Figura 19a. Formulas estruturais dos adogantes comerciais: sacarina sédica (24),

ciclamato de sédio (25) e Acessulfame (26).

CH,OH CH,0H

CH,OH c CHLCI
(o) 0] 0. (o]
oH
OoH OH OH
o o
OH CH,OH CHLOI
OH
OH OH oH

@n (28)
Figura 19b. Férmulas estruturais da sacarose (27) e da sucralose (28).

As diferencas entre as formulas estruturais dos adogantes, mostradas nas
Figuras 19a e 19b, permitem a visualizacao de alguns testes classicos, empregados
em andlise organica qualitativa, que podem ser utilizados na diferenciacdo desses
adocantes, com algumas adaptacdes, usando materiais acessiveis e de baixo custo.

Experimentos envolvendo adogantes ndo s&o encontrados com muita
frequéncia em periodicos voltados para o ensino médio. Os trabalhos mencionados
a seguir estéo relacionados direta ou indiretamente com o tema.

Um trabalho apresentou uma proposta simples para a obtengdo de
chamas com duragao prolongada, de execucgao facil e barata, muito Gteis para a
realizacdo de testes de chama em cations.®® No trabalho foram mostradas as
obtencbes de dois tipos de chama (de difusdo e de pré-mistura), utilizando latas de
refrigerantes perfuradas e alcoois com cadeias de diferentes tamanhos como o
metanol, etanol, butan-1-ol e alcool tert-butilico.

Um experimento utilizando o reagente de Benedict foi proposto para
detectar a presenca de acUcares redutores em alimentos.®* No experimento foram
utilizados diferentes agucares redutores, outros materiais e reagentes alternativos,

dentre eles adogantes da marca Finn®.
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Em outro trabalho foram desenvolvidos testes de acucar e amido em

bananas verdes e maduras,®

usando o reagente de Benedict e uma solucédo de
iodo, respectivamente. No experimento, além das bananas, foram utilizados outros

materiais e reagentes alternativos, dentre eles um adogante sélido.
Metodologia

Testes de chama em bico de Bunsen e reacbGes de adigcdo foram
utilizados para diferenciar os adogantes liquidos comerciais e evidenciar a presenca
dos edulcorantes artificiais 24, 26 e 28. Nos testes de chama foram utilizados fios de
cobre (fio elétrico) e de niquel-cromo (resisténcia elétrica) e nas reacdes de adicao,
realizadas em tubo de ensaio, foram usadas solugcdes aquosas de tintura de iodo e

de permanganato de potassio (medicamentos).
Resultados e Discussao®

A presenca da sacarina (24) foi evidenciada pelo teste de combustao
(incompleta) que mostrou intensa formacdo de fuligem [Anexo |, Figura
complementar D.2.a], j& que € o0 Unico adogante que possui anel benzénicoAlguns
edulcorantes estavam, em solug&o, na forma de sais de sbédio ou de potassio. A
presenca destes metais foi detectada na sacarina (24) [Anexo |, Figura
complementar D.2.b] e no acessulfame (26) pelo aparecimento de uma coloracéao
amarelada (sédio) e purpura (potassio), respectivamente, no teste de chama com fio
de niquel-cromo.®” No ensaio com o adogante contendo sucralose (28), que nao
possui metal, a cor da chama nao foi alterada.

Entretanto, a presenca da sucralose (28) foi evidenciada pelo
aparecimento de uma chama verde momentanea, apés o aquecimento com fio de
cobre, devido a formacao do respectivo halogeneto de cobre [Anexo |, Figura
complementar D.2.c], uma vez que é o Unico adogcante que possui halogénio
(cloro).

A presenca do edulcorante acessulfame (26), que possui uma ligacao
dupla olefinica, foi evidenciada pelas reacées com solugdes aquosas diluidas de
tintura de iodo e permanganato de potassio [Anexo Il, Figura complementar I11.2.a
e III.2.b], com as descoloragdes caracteristicas resultantes de reagdes de adicao a
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ligacdes duplas olefinicas [Anexo |, Figura complementar D.2.d. e D.2.e]. Esse
descoramento nao ocorreu com o0s adocantes liquidos que nao continham

acessulfame (26).

Conclusoes

A diferenciacao dos adogantes artificiais foi realizada por meio de testes
de chama e reacbes de adicdo, utilizando materiais alternativos e de baixo custo.

Os resultados dos testes de chama e das reacdes de adicdo mostraram
que o experimento pode ser utilizado para uma introdugdo a analise orgéanica
qualitativa em escolas com pouca infraestrutura.

No entanto, € importante salientar que, antes da execugdo desse
experimento, é necessario fazer uma abordagem preliminar sobre as caracteristicas
dos grupos funcionais presentes nos edulcorantes, testes de chama e reacgdes de
adicao a ligacdes duplas olefinicas.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

Embora os adogantes utilizados no experimento fossem misturas de dois
ou mais componentes, ndo houve interferéncia dos componentes adicionais na
especificidade dos testes realizados. Os grupos sulfénicos presentes na maior parte
das moléculas analisadas, assim como o anel benzénico presente na sacarina
sbédica, nao interferiram nas reacbes de adicdo a ligacbes duplas olefinicas
realizadas com as solu¢des aquosas de lodo e permanganato de potassio.

Entretanto, uma atencdo especial deve ser dada a limpeza dos fios
utilizados, principalmente o fio de cobre, para que os residuos de uma amostra nao
interfiram no teste de chama da outra. Essa limpeza deve ser feita imediatamente
antes da andlise de cada amostra, utilizando uma esponja de ago e dgua destilada
(usar, se disponivel, acido cloridrico ou muriatico e agua destilada) com posterior
aquecimento na chama.

2.4. EXPERIMENTOS DE HIDROLISE E ESTERIFICACAO

As reagbes de obtencdo e de hidrolise de derivados de &cidos

carboxilicos envolvem classes de reagdes importantes da Quimica Orgéanica e suas
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abordagens, tanto classicas como modernas, estdo sempre presentes nas
atividades de ensino da area e sdo frequentes nas atividades de pesquisa.®*® As
reacoes de hidrolise e esterificacdo sdao de grande importancia para certos
segmentos do setor industrial. Através de reagdes de esterificacdo sdo produzidos,
por exemplo, o acetato de isoamilla (a), utilizado em fragréncias e aromas, € 0
acetato de benzila (b), empregado na industria alimenticia, a benzocaina (c) e o
benzoato de benzila (d), utilizados na industria farmacéutica, e o benzoato de etila
(e) com aplicacdo na indUstria de perfumes, Quadro 2.%:99:100.101

Os ésteres podem ser obtidos por reacdes entre alcoois ou fendis com
cloretos acidos, anidridos ou &cidos carboxilicos. Entretanto, a reacdo de
esterificacdo mais conhecida, realizada entre um é&lcool e um acido carboxilico, em
meio acido e com aquecimento, € denominada de esterificagcdo de Fischer.

O benzoato de etila, por exemplo, um éster muito utilizado como
flavorizante artificial com aroma de frutas em diversos produtos e alimentos,'® é
obtido pela reacdo de esterificacdo entre o acido benzdico e o alcool etilico, nas
condi¢gées mencionadas.

Quadro 2: Alguns ésteres e suas aplicagoes.

Nome Férmula estrutural Aplicacoes
Tintas para impress&o, industria de

(0]
Acetato de isoamilla (a) )L /\)\ couros, fragrancias e aromas
O

Acetato de benzila (b 0 Medicamentos, sabores artificiais
cetato de benzila (b) )ko de cereja, abrico e morango
(o]
N

Anestésico local (géis, solugdes,

Benzocaina (c o
() pomadas e aerossois)

HoN

? Fixador de perfumes, modificador
, de fragrancias florais fortes e
Benzoato de benzila (d) ©)‘\O/\© medicamento para o tratamento da
escabiose

[0
Benzoato de etila (e) N lndL’lstr[a ,de alimen{og, produtos
farmacéuticos e cosméticos

Por outro lado, uma reacgao de hidrélise transforma um éster em alcool (ou
em fenol) e &cido carboxilico. Esteres e amidas podem sofrer hidrélise tanto
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catalisada por acido quanto promovida por base, quando aquecidas em meio
aquoso. E importante salientar que as hidrélises de ésteres podem ser reversiveis
(meio acido) ou irreversiveis (meio basico), mas as hidrélises de amidas nos dois
meios sdo irreversiveis.'®®'% Além disso, a hidrélise de amidas geralmente é mais
lenta que a dos ésteres, devido a deslocalizagdo do par de elétrons nao
compartilhado do nitrogénio.'®*

As reacOes de hidrolise estdo envolvidas, por exemplo, em alguns
processos de degradacgao de polimeros e na obtencédo de alguns acidos carboxilicos
e alcoois.'® % Uma das reacées mais conhecidas é a de hidrolise basica de uma
gordura animal, denominada de reagdo de saponificagdo, onde os triésteres do
glicerol sédo transformados em sabado e glicerol, em meio fortemente basico. O
glicerol € uma substancia empregada na fabricagdo de plasticos e explosivos® e de
outros materiais.

Experimentos ou abordagens sobre a hidrélise basica de ésteres de baixa
massa molar ndo sdo encontrados com facilidade para o ensino médio, envolvendo
materiais de baixo custo, ao contrario das saponificagdes, que sao hidrélises basicas
de triésteres do glicerol (triglicerideos) com formagéo de sabdo. Os experimentos
envolvem principalmente a preparacdo de sabdao, com o0s mais variados
procedimentos. Entretanto, as abordagens estao voltadas para as propriedades dos
sabdes, eficiéncia na limpeza e utilizacdo em estratégias no ensino de quimica,
dentre outras, e nem sempre focalizam aspectos importantes da reacédo de hidrolise
propriamente dita, como mostram os trabalhos destacados abaixo.

Uma abordagem foi feita sobre a composicdo quimica, a acidez e a
alcalinidade de alguns agentes de limpeza e seus efeitos na estrutura do cabelo.'”’
Para uma discussdo efetiva sobre a acdo dos xampus foi necessario um
esclarecimento adequado da estrutura do cabelo, composi¢cao do xampu, da reagao
de saponificacdo e das caracteristicas basicas dos sabodes e detergentes.

Um experimento foi desenvolvido para alunos produzirem sabdes opacos
ou transparentes empregando reagdes de saponificacdo.'® A producdo de sabdes
de qualidade envolveu a aplicacdo de formulagbes prontas, métodos industriais e o
uso de diversos Oleos e gorduras, dentre outros materiais.

Outro experimento foi desenvolvido, com o0 uso de reagentes e materiais
convencionais simples, para mostrar que o desempenho de sabdes e detergentes
depende da dureza da 4gua em que serdo usados.'% A demonstracido, que envolveu
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o uso de EDTA (etilenodiaminotetraacetato de s6dio) e dos sais cloreto de calcio, de
magnésio e o carbonato de sddio, permitiu a verificacdo do aprendizado de diversos
conceitos quimicos, como solubilidade, troca i6nica e formacéo complexos.

Um trabalho foi desenvolvido envolvendo sintese, purificacdo e
caracterizacdo da aspirina''® para a abordagem de diversos conceitos quimicos com
alunos do ensino médio. Nesse experimento um complexo de cor purpura, formado
pelo acido salicilico e fons Fe**, foi utilizado para o acompanhamento da cinética da
reacdo de hidrolise da aspirina.

Uma sequéncia de experimentos e testes foi elaborada envolvendo a

aspirina’"

e outros compostos organicos como o acido salicilico. Este acido foi
obtido pela hidrolise basica do 6leo da planta Gaultheriae procumbens, rico em
salicilato de metila. Testes de solubilidade, cromatografia em camada delgada e
complexacdo com ions Fe®* foram empregados nesse trabalho para acompanhar as

reacoes e analisar os produtos obtidos.

Os dois experimentos seguintes abordam a hidrdlise basica dos ésteres

acido acetilsalicilico (Aspirina®) e benzoato de benzila.

2.4.1. Hidrdlise basica do &cido acetilsalicilico (Aspirina®): obtencdo do dcido

salicilico™

Objetivos

Desenvolver um experimento que permita demonstrar e discutir a hidrélise

béasica de um éster e também abordar os conceitos relacionados.

Introducao

A hidrélise de derivados de &cidos carboxilicos € uma das classes de
reacOes importantes da Quimica Orgénica, e pode ser realizada com uma variedade
de substancias em meio 4cido ou basico.®? No caso dos ésteres a hidrélise fornece
acido carboxilico e alcool ou fenol. Uma reagdo que pode ser executada com

* Trabalho apresentado no XXIX Encontro Regional da SBQ — MG, Secdo de Ensino de Quimica, outubro de
2015, Belo Horizonte, MG.
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facilidade é a de hidrélise basica do acido acetilsalicilico (Aspirina, Melhoral, AAS),
18. A hidrdlise pode ser realizada com soda caustica, hidroxido de sédio comercial, e
a acidificacado posterior com acido sulfurico a 20% (solugéo para bateria), Figura 20,
[Anexo |, Figura complementar E.1.a].

o
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Figura 20. Produtos da hidrolise do &cido acetilsalicilico (18): acido salicilico (15)
e acido acético (29).

O acido salicilico (15), recuperado na etapa final da preparacao, pode ser
diferenciado do material de partida por uma reagéo caracteristica de grupo hidroxila

fendlico.

Metodologia

A hidrélise basica do acido acetilsalicilico (18) foi realizada em um
erlenmeyer de 250 mL, com 8 comprimidos de 500 mg de um tablete de aspirina,
triturados. No erlenmeyer também foram colocados 6 g de soda caustica (NaOH
comercial) dissolvidos em 60 mL de agua destilada, e alguns cacos de porcelana
porosa. Um funil de vidro, contendo um frasco de penicilina de boca para baixo, foi
colocado na boca do erlenmeyer, possibilitando o “refluxo” da mistura reacional
durante cerca de 30 minutos, por aquecimento com bico de Bunsen e tela de
amianto [Anexo |, Figura complementar E.1.b].

Apo6s o periodo de refluxo, o resfriamento e a acidificagdo da mistura
reacional, com acido sulfurico a 20 % (solu¢ao de bateria), levou a precipitacdo do
acido salicilico (15), que foi recuperado por filtragao.

Atencao! Na manipulacdo das solugdes de NaOH e de H.SO4 devem ser

usados Oculos de seguranca e luvas de borracha.
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Resultados e Discussao

A preparacao do acido salicilico (15) envolveu duas etapas. Na primeira
etapa ocorreu a hidrélise do éster 18, irreversivel, com a formagao dos sais soluveis
em agua, fendxido (15a) carboxilato (29a), Figuras 21a e 21b. A segunda etapa
consistiu na acidificacao da solucao dos sais 15a e 29a para formar o acido salicilico
(15) e o &cido acético (29), Figura 22, [Anexo I, Figura complementar E.1.c].
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Figura 21a. Produtos da hidrélise basica do acido acetilsalicilico (18) [primeira etapal].

No primeiro passo da reacdo de hidrélise basica da aspirina (18) o ion
hidréxido liga-se ao grupo carbonila da funcdo éster para formar um ion
intermediario (18), chamado de intermediario tetraédrico (Figura 21b).'® Nos
passos seguintes ocorrem quebra e formagao de ligacdes, que levam a outros ions
intermediarios, até a formacao dos ions carboxilato (15a) e acetato (29a).
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Figura 21b. Intermediario tetraédrico (18a) formado pela adicdo do ion hidroxido
ao grupo carbonila do grupo éster.
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Figura 22. Acidificacdo dos produtos da hidrélise basica de 18 (segunda etapa).
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Adicionalmente, o acido salicilico (15) obtido pode ser diferenciado do
material de partida pela reacdo com uma solucdo aquosa de FeCls, e aparecimento
de uma cor violeta intensa, tipica de grupo hidroxila fenolico [Anexo |, Figura
complementar E.1.d]. O reagente é de facil preparagdo com esponja de 1a de ago
para limpeza e acido muriatico.®® O teste realizado com o 4cido acetilsalicilico (18)
nao alterou a cor da solucao aquosa de FeCls.

Conclusoes

A hidrolise basica do acido acetilsalicilico foi realizada de forma eficiente,
com materiais acessiveis de baixo custo, podendo com boa articulacdo ser
executada em um periodo de duas horas/aula.

Esses aspectos indicam que o experimento é adequado principalmente
para escolas publicas de ensino médio. Porém, o experimento requer uma
abordagem prévia sobre a reacao de hidrélise basica e sobre a acidez de fendis e
acidos carboxilicos e seus comportamentos frente a bases.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

O processo de trituragcdo dos comprimidos de aspirina pode ser
dispensado, uma vez que eles sédo dissolvidos rapidamente na prépria mistura
reacional aquecida.

O processo de refluxo utilizando um funil, com o frasco de penicilina
invertido, sobre a boca do erlenmeyer € relativamente eficiente e adequado para
impedir a perda por evaporagao do solvente utilizado.

A solucado utilizada para o teste de caracterizacdo de fenol pode ser
estocada a temperatura ambiente, por cerca de 30 dias, sem perder a sua atividade.
Com o tempo de estocagem ha um aumento da concentracdo de fons Fe®*" na
solugéo, melhorando o resultado do teste.

Antes da utilizacdo da solucdo aquosa de FeCl; no experimento é
recomendével testa-la [Anexo I, Figura complementar E.1.e]. Para isso, pode ser
utilizada uma solugdo do medicamento Calotrat®, que contém acido salicilico, ou

uma solugéo de 6leo de cravo da india, que contém o eugenol.
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No teste para deteccdo do grupo fendlico, com a solucdo aquosa de
FeCls, ndo ha obrigatoriedade da secagem dos cristais de acido salicilico obtidos:
eles podem ser utilizados umidos. Nesse teste também ndo € necessaria uma
lavagem criteriosa dos cristais com agua destilada gelada.

2.4.2. Obtencdo do acido benzdico a partir do benzoato de benzila: um

experimento de hidrolise basica

Objetivos

O experimento busca motivar professores e alunos, de instituicbes que
apresentem laboratérios com pouca infraestrutura, para uma abordagem sobre uma

reacao de hidrélise basica de um éster e a demonstracédo de sua execugao.
Introducao

A hidrélise de um derivado de acido carboxilico pode ser realizada em
meio acido ou em meio basico [Vide Experimento 2.4.1. Hidrdlise basica do acido
acetilsalicilico (Aspirina®): obtencdo do &cido salicilico]l. Uma reagdo de hidrélise
basica que pode ser executada com facilidade € a do benzoato de benzila (20),
principio ativo do medicamento Arcasan®. Essa reacdo pode ser realizada com a
utilizagdo de materiais de baixo custo, como soda caustica e solugdo de bateria,
para fornecer o 4cido benzdico (23) e o alcool benzilico (22), Figura 23.

Metodologia

A obtencado do acido benzéico (23) foi realizada em duas etapas. Na
primeira etapa, 3,9 mL do benzoato de benzila (20) comercial, previamente
dissolvidos em cerca de 5 mL de etanol, foram hidrolisados em um frasco de
Erlenmeyer de 250 mL contendo 20 mL de uma solu¢do aquosa de NaOH comercial
(soda caustica, 10%), e alguns pedacos (cacos) de porcelana porosa. Um funil de
vidro pequeno de haste curta, contendo um frasco de penicilina de boca para baixo,

colocado na boca do frasco, possibilitou o “refluxo” moderado da mistura reacional,
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aquecida com um bico de Bunsen sobre uma tela de amianto, durante cerca de 30
minutos.

Na segunda etapa, depois do periodo de “refluxo”, a mistura reacional foi
resfriada a temperatura ambiente e filtrada em algoddo, em um funil comum, para
um Erlenmeyer, com o uso de luvas de borracha e 6culos de seguranca. O filtrado
foi resfriado (banho de gelo) e acidificado com porcées de alguns mililitros de uma
solugédo de bateria (H2SO4 20%), ocorrendo a precipitagdo de um solido branco. A
mistura acidificada foi filtrada em filtro de papel para café, o sélido retido foi lavado
com uma pequena quantidade de adgua destilada gelada e foi secado a temperatura
ambiente ou entre dois filtros de papel.

Resultados e Discussao

A obtencao do acido benzéico envolveu duas etapas, conforme mostrado
na Figura 23. [Vide Experimento 2.4.1. Hidrolise basica do &cido acetilsalicilico

(Aspirina®): obtencao do acido salicilico].

o
O)‘\ 1) NaOH/ H,0 @)‘\OH oH
/\O 2,50,/ 1,0 ' O/\
@0) 23) @)

Figura 23. Hidrélise basica do benzoato de benzila.

De maneira similar a hidrélise basica da Aspirina®, a primeira etapa, foi
realizada a hidrélise basica do benzoato de benzila (20) que promoveu a
transformacao do éster nas porcdes carboxilato (RCOQ™) e alcool benzilico (22). Na
segunda etapa, a acidificacdo da mistura reacional forneceu o material sélido
branco, que foi separado por filtracdo simples e lavado com agua destilada, para

retirada de residuos do 4cido inorganico.

O sélido branco quando foi submetido ao teste de solubilidade com uma
solucdo aquosa de NaOH (soda caustica) apresentou solubilidade total. O material
solido também foi submetido ao teste com uma solu¢do aquosa NaHCO3 (fermento)
a 5%, apresentou desprendimento de gas, mostrando comportamento tipico de
acido carboxilico e evidenciando a obtengéo do acido benzdico (23).
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Conclusoes

A obtencdo do acido benzdico, a partir da hidrélise do benzoato de
benzila e o posterior tratamento com acido sulfurico, foi evidenciada pelos resultados
dos testes com solucdes aquosas de NaOH e NaHCOs3, que sao testes tipicos para
acidos carboxilicos.

O experimento aborda varias reagdes que evidenciam a acidez dos
acidos carboxilicos e envolve fortemente conceitos de acidez e basicidade.

Tanto a reacdo de hidrélise do benzoato de benzila como a obtengéo do
acido benzoico, utilizando materiais alternativos e de baixo custo, foram realizadas
de forma tranquila e podem ser desenvolvidas em duas horas/aula. Entretanto,
atencéo especial deve ser dada as medidas de segurancga visto que o experimento

envolve o manuseio de acidos e bases fortes.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

O “sistema de refluxo” utilizando um funil de haste curta, com um frasco
de penicilina invertido, sobre a boca do erlenmeyer, € relativamente eficiente e
adequado para impedir a perda por evaporacao dos solventes utilizados.

ApGs o processo de precipitacdo e filtragdo para obtencdo do &cido
benzoico, é importante lavar criteriosamente os cristais para a retirada de qualquer
residuo de acido inorganico, para nao prejudicar o teste de desprendimento de gas
carbdnico dando um teste falso positivo. O acido benzoico obtido pode ser utilizado,
por exemplo, em um experimento de esterificagcéo.

Durante a etapa de filiragem, se for utilizado um papel de filtro
convencional, € possivel que o &lcool benzilico formado seja retido como
sobrenadante. A remocao do alcool pode ser feita com uma pipeta de Pasteur para
utilizacdo em outros experimentos, como, por exemplo, a obtencdo do &cido

benzdico através de uma reagéo de oxidagéo.
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2.4.3. Esterificacdo do dcido benzoico: obtencdo do benzoato de etila"

Objetivos

Obter o benzoato de etila por uma reacao de esterificacdo entre o acido
benzoico e o etanol, utilizando materiais alternativos e acessiveis de baixo custo,

que possa ser utilizada para demonstrar e discutir uma reacao de esterificagao.

Introducao

Esteres sdo compostos organicos que, frequentemente, contribuem para
uma diversidade aromas e sabores em frutas, flores e ceras, por exemplo. Devido a
isso, 0s ésteres sdo bastante utilizados nas industrias farmacéuticas, de alimentos,
perfumes e cosméticos para conferir aromas, sabores ou outras propriedades aos
seus produtos.

Embora encontrados na natureza, varios ésteres podem ser sintetizados
em laboratério através de uma reacao de esterificacdo conhecida como esterificacao
de Fischer, que consiste em aquecer um acido carboxilico e um alcool (ou um fenol)
em presenca de um &cido inorganico, que atua como catalisador.%

A reacdo de esterificacdo é outra reacdo pouco frequente nos
experimentos com materiais acessiveis para o ensino meédio. Os trabalhos
comentados abaixo ilustram duas abordagens para a reagao catalisada por um acido
inorganico, também conhecida como esterificacdo de Fischer.

Um experimento de esterificagdo, utilizando materiais e reagentes

2 utilizando a

acessiveis, foi desenvolvido para a sintese do salicilato de etila'
reacdo entre o acido salicilico e o etanol, em presenca do acido bérico como
catalisador. O acido salicilico utilizado na reacao foi obtido pela hidrélise acida do
acido acetilsalicilico, que foi extraido de comprimidos de aspirina com o0 uso de
alcool isopropilico.

Outro experimento, utilizando materiais e reagentes convencionais, foi

desenvolvido para a obtencdo de ésteres de baixa massa molar®® usando a

* Trabalho apresentado no XXIX Encontro Regional da SBQ — MG, Secdo de Ensino de Quimica, outubro de
2015, Belo Horizonte, MG.
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esterificacdo de Fischer. A reacao de esterificacdo foi confirmada pela comparacgéao
entre os aromas dos reagentes utilizados e os aromas de frutas dos ésteres obtidos.

Metodologia

A reacao de esterificacdo entre o acido benzéico (23), 1g, e o etanol (6),
combustivel, 17 mL, foi realizada em presenga de uma pequena quantidade de
catalisador (H.SO4 a 20%, solucdo de bateria), Figura 24, [Anexo |, Figura
complementar F.3.a].

o o
Hz0*
©)k0,4 + /\OH ‘——‘A ©)ko/\ +  HO

(23) (6) (30)
Figura 24a. Equacédo da reacao de esterificagcdo entre o &cido benzoico (23) e o

etanol (6) para formar o benzoato de etila (30).

Na reagao foi utilizado um erlenmeyer de 125 mL, conectado a um
condensador de refluxo construido com mangueiras de PVC cristal e outros
materiais alternativos como: prensa-cabos (material elétrico), abragcadeiras de nylon
e tampas plasticas de refrigerantes (equipamento usado em outro experimento).

A reacao de esterificacdo foi realizada sob refluxo, durante cerca de 30
minutos, em banho de agua quente (“banho-maria”), com excesso de etanol, para

favorecer maior produgao de éster, pois a reagao é reversivel 2% %

Resultados e Discussao

O é&cido 23 foi submetido a uma reacao de esterificacdo com etanol (6),
nas condicbes descritas anteriormente, fornecendo o benzoato de etila (30). A
obtencdo do benzoato de etila (30) foi confirmada, apds o periodo de refluxo, pela
formacao de uma fase oleosa superior, observada na mistura reacional fria e pelo
odor forte e agradavel de frutas (cereja) [Anexo |, Figura complementar F.3.b].

E importante mencionar que a etapa inicial de uma reacdo de
esterificacdo de um alcool primario geralmente envolve a protonacao inicial do

oxigénio do grupo carbonila (Figura 24a).
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A etapa inicial de uma reacdo de esterificacdo de um alcool primario
geralmente envolve a protonag&o inicial do oxigénio do grupo carbonila. Na
esterificacdo envolvendo o &cido benzoéico (23), o etanol (6) liga-se ao acido
protonado para formar um ion intermediario (23a), denominado de intermediario
tetraédrico.'® Nas etapas seguintes ocorrem quebra e formacdo de ligacdes, que
dao origem a outros ions intermediarios, até a formacado do éster, nesse caso o

benzoato de etila (30).

|
v B .
\
o BOH
C HO, 09\/
OH OH o
. — (30) + H,0

(23) (23a)

Figura 24b. Etapas iniciais de formagéo do intermediario tetraédrico (23a) pela adicdo
de etanol (6) ao grupo carbonila protonado do acido benzdico (23) em uma reagéo de
esterificacao catalisada por acido.

Convém esclarecer que acido benzdico (23), utilizado na reacao, foi
previamente preparado pela acidificagcdo de uma solugdo aquosa de benzoato de
sédio (21), encontrado em casas de produtos para preparacao de sabdes, com a
quantidade adequada de H>SO4 a 20% (solucéo de bateria), Figura 25.

o 0
e o
(21) (23)

Figura 25. Equacédo da formacao do acido benzédico (23) pela acidificacao de uma
solugdo aquosa de benzoato de sddio (21).

O acido benzéico (23) preparado, depois de lavado e seco, foi submetido
ao teste de desprendimento de CO, com uma solugdo de bicarbonato de sodio a
5%, para evidenciar a presencga do grupamento carboxila (-COOH).
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Conclusoes

O experimento desenvolvido é de execugédo bastante satisfatéria, desde
que seja previamente preparado, e se mostra bastante eficiente para a producéo do
benzoato de etila (30). Aliado a isso, seu baixo custo o torna viavel e adequado para
demonstracao em grande parte das escolas de Ensino Médio.

Entretanto, antes da aplicagcdo do experimento, € recomendavel uma
abordagem preliminar sobre solubilidade, grupos funcionais das substancias
organicas envolvidas e reversibilidade de reacoes.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

O benzoato de sédio utilizado no experimento é encontrado geralmente
em casas de produtos para preparacao de sabdes e € facilmente convertido a acido
benzo6ico em solugédo aquosa fortemente 4cida.

Caso o professor queira isolar o benzoato de etila, opcionalmente, o éster
pode ser extraido da mistura reacional, apés o seu resfriamento, com fluido de
isqueiro (mistura de hidrocarbonetos volateis). A fase organica pode ser secada com
NaCl e “filtrada” com uma pipeta de Pasteur (ou conta gotas) com a ponta envolvida
em um pequeno chumago de algodao. O solvente da extracdo pode ser evaporado
rapidamente com o uso de um secador de cabelos ou a temperatura ambiente por
24h.

2.4.4. Um experimento de hidrolise acida utilizando comprimidos de
Paracetamol®

Objetivos

Desenvolver um experimento de hidrolise acida de uma amida, utilizando
o0 medicamento paracetamol e materiais alternativos e acessiveis de baixo custo,

para viabilizar uma abordagem objetiva sobre a reagéo.
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Introducao

Amidas sdo compostos organicos neutros, derivados de &cidos
carboxilicos, em que a hidroxila que estava ligada diretamente ao carbono da
carbonila foi substituida por um grupo amina.'™®''* Elas podem ser sintetizadas, por
exemplo, a partir do aquecimento de um acido carboxilico ou anidrido organico com
uma amina.?'"

O paracetamol (acetaminofeno ou N-acetil-4-amnofenol, 16), sintetizado
pela primeira vez em 1878 e comercializado como medicamento apenas em 1955,

nos Estados Unidos, com o nome de Tylenol.''® 117

€ uma amida largamente
utilizada como analgasico e antipirético em todo o mundo.

Uma das principais rea¢des organicas que ocorrem com as amidas € a
hidrélise que, similar aos ésteres, pode ser catalisada por acido, quanto promovida
por base, quando aquecidas em meio aquoso.

A reacao de hidrolise de uma amida pode ser realizada em meio acido e
em meio basico e oferece a possibilidade para diferentes abordagens. Os trabalhos
comentados a seguir ilustram alguns enfoques para a reacgao.

Um experimento, utilizando materiais alternativos, foi desenvolvido para
demonstracdo das reacdes de esterificacdo e hidrolise.'”™ Na demonstracdo da
esterificacdo foi utilizada a sintese do salicilato de metila, que foi realizada com o
uso de comprimidos de aspirina € metanol, em meio acido. Ja a hidrolise, que foi
realizada com comprimidos de paracetamol, em meio basico, levou a producao do 4-
aminofenol, que foi utilizado no experimento para demonstrar um desenvolvimento
fotogréfico.

Outro trabalho, envolvendo a sintese do paracetamol,'™

a partir do fenol e
outros reagentes convencionais, utilizou um método da Farmacopeia Britanica para
a analise do paracetamol. O método envolve a hidrélise do paracetamol, catalisada
por &cido, e a oxidagao, promovida pela titulacdo com sulfato de aménio e cério (IV),
usando ferroina como indicador de um dos produtos formados durante esse
processo, 0 4-aminofenol.

Um experimento para a preparacdo da para-cloro-anilina'® foi
desenvolvido empregando o &cido tricloroisocianurico (ATCI), um composto barato e

eficaz em processos de cloracdo de nucleos aromaticos. Em uma das etapas da
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sintese foi realizada a hidrélise acida da para-cloroacetanilida, utilizando materiais
convencionais e solucdes aquosas de H>SO4 a 70% e de NaOH a 20%.

Metodologia

Quatro comprimidos de Paracetamol® (3 g) foram hidrolisados sob refluxo,
por cerca de 30 minutos, em uma solu¢ao aquosa (20 mL) contendo uma pequena
quantidade de catalisador (H>SO4 a 20%, solucao de bateria).

Na reacdo foi utilizado um erlenmeyer de 125 mL conectado a um
condensador para refluxo construido com mangueiras de PVC cristal e outros
materiais alternativos como: prensa-cabos (material elétrico), abragcadeiras de nylon
e tampas plasticas de refrigerantes (Figura 26).

Cerca de 10 mL mistura reacional obtida foi filirada em algodao e
saturada com cloreto de sddio e extraida duas vezes, em tubos de ensaio, com igual
volume de isopropanol, e neutralizada com uma solu¢do de bicarbonato de sddio a
5%. Uma pipeta de Pasteur foi utilizada para separar a fase sobrenadante durante a
extracao.

Solugbes aquosa e etandlica, de CuSO4 a 5% e vanilina (~0,2 g/mL),
respectivamente, foram utilizados para a deteccdo da amina formada, separada na
fase isopropandlica, ap6s a reacdo de hidrdlise [Anexo |, Figura complementar
G4.a).

Resultados e Discussao

A hidrolise do paracetamol (16) foi realizada em banho-maria, com um
periodo de refluxo de aproximadamente 30 minutos, Figura 26.

Figura 26. Sistema de refluxo para hidrélise do paracetamol em meio acido.
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Como produtos da hidrélise foram obtidos: o sal de aménio quaternario do
4-aminofenol (31) e o acido acético (29), conforme mostrado na Figuras 27a e 27b.

/K ®
NH;
o}
+ H Ot —— + HiC
A i
OH
OH OH

(16) (31a) (29)

HN o

Figura 27a. Equagao da hidrélise do paracetamol em meio acido.

Na reacdo de hidrolise acida do paracetamol (16) o oxigénio do grupo
carbonila é protonado na etapa inicial e, na etapa seguinte, a agua liga-se ao
carbono do grupo carbonila protonado formando um ion intermediario (16a),'%
chamado de intermediario tetraédrico. Nas etapas seguintes acontecem quebra e
formagéao de ligagdes, que originam outros ions intermediérios, até a formagéao do 4-

aminofenol (31).
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Figura 27b. Etapas de formacao do intermediario tetraédrico (16a) pela da adicdo de
agua ao grupo carbonila protonado do paracetamol.

A hidrélise foi confirmada, apds o periodo de refluxo, pelo odor
caracteristico de acido acético (29) constatado na mistura reacional fria e, através de
testes especificos para determinagdo da presengca do grupamento amino: (a)
aparecimento de uma coloracdo amarela intensa ao se gotejar a solugdo contendo o
4-aminofenol (31), ou seu sal (31a), em uma solucdo de vanilina (32) [Anexo I,
Figura complementar G.4.b] e (b) aparecimento de uma coloragéo violacea, ao se
gotejar a solucao de sulfato de cobre sobre a solugcao alcdolica do 4-aminofenol. As
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aminas primarias reagem com aldeidos ou cetonas, formando compostos,
geralmente coloridos, '?' conhecidos como iminas [Anexo Il, Figura complementar
IV.4.a]. Também sdo capazes de complexar com fons Cu?*, de maneira similar a
amdnia, formando complexos que geralmente apresentam uma coloracdo azul

escura, Figura 28.'%

OH
NH,

OH H \O

@1) (32)

Figura 28. A- Solugdo amarelada obtida pela formag&o de uma imina ao se gotejar a
solugcado contendo o 4-aminofenol (31), ou seu sal (31a), sobre uma solugéo de vanilina (32);
B- Solucéo azul escura contendo o complexo formado entre o 4-aminofenol (31) e ions Cu®*.

Conclusoes

O experimento permite demonstrar de maneira satisfatéria uma hidrolise
acida de amida e pode ser desenvolvido em um periodo de duas horas/aula.

Para uma melhor interpretacédo dos fen6menos observados, € importante
que, antes da execucdo desse experimento, seja feita uma abordagem preliminar

sobre as reacdes de hidrolise de amidas, acidez de fendis e basicidade de amidas.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

O 4-aminofenol (31) € um composto que se oxida muito facilmente em
meio basico, gerando diversos produtos de coloracdo escura, motivo pelo qual a
hidrélise basica do paracetamol ndo pdde ser realizada [Anexo |, Figura
complementar G.4.c]. Entretanto, a hidrélise realizada em meio acido produz um sal
quaternario de aménio (31a), que € bastante estavel e pode ficar armazenado em
geladeira por muito tempo sem se degradar, o que torna possivel realizar os testes
em outra aula.

Opcionalmente, a extracao do sal de aménio do meio reacional pode ser
realizada por uma extragdo liquido-liquido, utilizando o isopropanol como solvente
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extrator, e o sal quaternario de aménio (31a) pode ser posteriormente convertido ao
4-aminofenol (31) por desprotonagdo com uma solugdao de bicarbonato de sédio a
5%.

Durante a execuc¢ao de todo o experimento muita atengdo deve ser dada
as medidas de seguranca, visto que o experimento envolve o manuseio de acidos

fortes, sendo, portanto, imprescindivel o uso de 6culos, jaleco e luvas.
2.4.5. Despolimerizacao de garrafas de PET por hidrdlise basica
Objetivos

Realizar a despolimerizagdo de garrafas PET por hidrélise béasica e
evidenciar a obtengao do acido tereftalico.
Introducao

O PET é um dos polimeros termoplasticos mais produzidos no mundo. As
suas propriedades fisicas, como facilidade de modelagem, resisténcia mecanica,
porosidade e baixo peso fazem com que ele seja bastante utilizado pelas industrias
téxteis e de embalagens plasticas, principalmente para refrigerantes e agua
mineral.'®

Totalmente reciclavel, esse material pode ser reaproveitado por meio de
um processo conhecido como reciclagem quimica. Nesse processo uma reagao de
hidrélise causa a despolimerizacdo do PET e o converte em seus mondmeros ou
oligbmeros originais, que servirdo como matéria-prima para a sintese ou preparacao
de novos produtos. A hidrélise basica do PET é um dos tipos de reciclagem quimica
mais comuns.

A reciclagem de garrafas de PET aparece com frequéncia como tema de
estratégias no ensino de quimica, enfocando fortemente a conscientizagao
ambiental. Entretanto, a reciclagem quimica e as reagdes envolvidas sdo pouco
abordadas. O trabalho comentado abaixo e 0 experimento proposto nesta tese
podem contribuir para preencher essa lacuna.

Um experimento que utiliza a hidrélise basica foi desenvolvido para a
reciclagem quimica de garrafas de PET'®*. No experimento, que utilizou materiais
convencionais, pedacos de garrafas de PET foram hidrolisados pelo aquecimento
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com uma solucao aquosa de hidréxido de sédio. O acido tereftalico, produto obtido
apds a adicao de acido sulfurico a mistura reacional filtrada, foi avaliado quanto a
solubilidade, em alcool etilico e agua, e quanto a presenga de grupo carboxila,
utilizando bicarbonato de so6dio a 5%.

Metodologia

Pequenos pedagos (aproximadamente 2 mm x 2 mm) [Anexo |, Figura
complementar H.5.a] de garrafa PET (5 g) de agua mineral pés-consumo foram
hidrolisados, sob refluxo, por cerca de 30 minutos em um erlenmeyer contendo 30
mL de uma solugdo agua/etanol (1:1), alguns cacos de porcelana e 6,7 g de
hidréxido de sodio. A mistura foi deixada sob refluxo por cerca de 30 minutos. Na
reacao foi utilizado um condensador de refluxo, construido com mangueiras de PVC
cristal e outros materiais alternativos como prensa-cabos (material elétrico),
abragadeiras de nylon e tampas de refrigerantes [Anexo |, Figura complementar
H.5.b].

Resultados e discussao

A reacao de hidrolise promoveu a despolimerizacdo do PET (33), pela
ruptura da ligacao éster, originando como produtos o tereftalato dissddico (34a) e o
etilenoglicol (35), Figura 29.

Q (0]
nHO -
@0 O'%a

nNa

Q, 0O
>_®_< - NaOH(m”
—_—
H (¢] (¢}
OH
n

(33) (34a) 35)
Figura 29. Equacao de despolimerizacao do PET (33) por hidrélise béasica mostrando a
formacao do tereftalato dissédico (34a) e do etilenoglicol (35).

O acido tereftalico (34), obtido por acidificagdo e filtracdo da solugao
contendo tereftalato dissédico (34a), Figura 30, foi submetido a testes com solugcdes
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aquosas de NaOH (soda caustica), com solubilidade total, e de NaHCO3; a 5%, com

desprendimento de gas, mostrando comportamento tipico de acido carboxilico.

o} ol o o
>—®—< + HpSO4pg — ——> >—®—< + NSOy,
Na® 0 0®Na HO OH

34a) (34)
Figura 30. Equacdao mostrando a formagéo do acido tereftalico (34) a partir da acidificagcao
da mistura reacional contendo o tereftalato dissodico (34a) em solugéo.

Conclusoes

O experimento de reciclagem quimica de garrafas PET utilizando
materiais alternativos e de baixo custo é de execucgéao viavel e pode ser realizado em
duas horas/aula, desde que previamente preparado.

A hidrélise basica de garrafas PET, além de favorecer o ensino de
técnicas laboratoriais basicas, a discussdo de temas relacionados a producao e
reciclagem quimica de garrafas PET e sua importancia econémica e ambiental,
também fornece produtos que podem ser utilizados como matérias-primas em outros

experimentos de Quimica Orgénica.
Consideracoes adicionais sobre o experimento

Os fragmentos de PET devem ser obtidos de garrafas de PET de agua
mineral pés-consumo preferencialmente transparentes e de paredes finas. E
importante retirar o rétulo e os residuos de cola dessas garrafas, sempre
dispensando o gargalo e o fundo das mesmas.

Durante a execucéao de todo o experimento muita atencdo deve ser dada
as medidas de seguranga. O uso de jaleco, 6culos e luvas é indispensavel.

Nesse experimento, diferentes porcentagens de NaOH podem ser
utilizadas. Testes foram realizados com porcentagens de NaOH entre 20 a 25%
(p/p). Essas variagdes evidentemente alteram a velocidade de obtengédo do &cido
tereftalico e, se mantido o tempo reacional, alteram a quantidade acido tereftalico
obtido ao final do processo.

Apés o periodo de refluxo parte do tereftalato dissédico estara precipitado
e devera ser complemente dissolvido pela adigao de agua.
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2.5. OUTROS EXPERIMENTOS

Nesse ultimo bloco foram propostos experimentos de oxidagdo do
etilenoglicol e de destilagdo de um removedor de esmaltes comercial para obtengéo
da acetona.

2.5.1. Oxidacdao do etilenoglicol a acido oxalico
Objetivos

Realizar a oxidacdao do etilenoglicol (HOCH.CH-OH), obtido pela
despolimerizacdo de garrafas de PET, cortadas em pequenos pedacos, para a
obtencéo do acido oxalico (HOOCCOOQOH) e para viabilizar a abordagem das reag¢des

envolvidas.
Introducao

A oxidacdo de um alcool acontece com a remocado de pelo menos um
atomo de hidrogénio de um carbono a (carbono ao qual esta ligado o grupo
hidroxila) e do hidrogénio do grupo OH, com a formacao de um grupo carbonila (de
aldeido ou cetona). No caso de um aldeido pode haver a incorporacdo de um atomo
de oxigénio originando um grupo carboxila (-COOH).

Assim, o processo de oxidacdo que geralmente ocorre com alcoois
primarios (RCH-OH), em condi¢cdes normais, pode produzir aldeidos (RCHO), que
podem ser oxidados a acidos carboxilicos (RCOOH) se nao forem retirados do meio
recional. Os alcoois secundarios (RR’CHOH) por sua vez, sdo oxidados a cetonas
(RCOR’) e os Aalcoois terciarios (RR'R’COH), por ndo possuirem hidrogénio a
(hidrogenio ligado ao carbono a) ndo sdo oxidados em condicdes normais.% 2

A oxidacdo do etanol, um alcool primario, tem sido abordada em
experimentos baseados no bafémetro, usando os mesmos agentes oxidantes ou
similares, mas também usando outro oxidante como mostram os trabalhos
comentados abaixo.

Um instrumento visual foi desenvolvido para simular a detecgdo da

6

embriaguez,'® utilizando a oxidagdo de um &lcool por uma solucdo acida de
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dicromato de potassio. O instrumento, que simula um sistema ‘ébrio-bafémetro’, foi
montado com o uso de materiais simples como erlenmeyer, etanol comum e tubos
de vidro.

Baseado nas reagdes principais de um bafémetro, um experimento foi

elaborado para realizar a oxidagéo do etanol.'?’

O experimento, desenvolvido com o
uso de materiais de baixo custo, foi realizado em tubos de ensaio, ou em um sistema
com seringas e balbes de aniversario, utilizando como agentes oxidantes dicromato
e permanganato de potassio, na forma de solugdes ou impregnados em silica.

Outro experimento foi desenvolvido para a oxidacdo do etanol presente
no vinho branco.'® No experimento, que utiliza materiais alternativos, o etanol foi
oxidado a acido aceético (acido etanoico), em um recipiente aberto e com 0 uso de
agua oxigenada, e a variagao do pH foi utilizada como evidéncia de que a oxidagao
ocorreu.

O experimento proposto nesta tese, descrito a seguir, apresenta uma
alternativa para a abordagem da oxidagdo de alcoois utilizando um diol, o

etilenoglicol, obtido em outro experimento.
Metodologia

Em um erlenmeyer de 125 mL foram adicionados 10 mL da solugéo de
etilenoglicol (obtida no Experimento 2.4.5) e 10 mL de agua destilada. Foram
solubilizados nessa solucdao 2,0 gramas de bicarbonato de sdédio e, com o
erlenmeyer imerso em um banho de gelo, foram acrescentados a mistura 2,5 gramas
de permanganato de potassio, em pequenas porgdes. A mistura imersa foi agitada
por cerca de 5 minutos, e depois, por mais 5 minutos apos a sua retirada do banho
de gelo. Em seguida, a mistura foi submetida a aquecimento por mais 15 minutos
em banho de agua quente (“banho-maria” ~70 °C), resfriada e filtrada. O filtrado foi
utilizado para a realizacdo de testes para deteccao do oxalato de sddio e do acido

oxalico.
Resultados e discussao

O etilenoglicol (35) em solugcao aquosa foi oxidado ao oxalato de sodio
(36a) pela reacdo com KMnOy(q) , em meio basico, Figura 31.
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HO, Na* Q o

KMNO4 (aq) NaHCOgaq) a
—_—
A

OH o} O Na*
(35) (36a)

Figura 31. Equacao da oxidacao do etano-1,2-diol (etilenoglicol, 35) por permanganato de
potassio, em solugdo aquosa basica, para obtencao do oxalato de sddio (36a).

O sal 36a, assim como a maioria dos sais de sodio, potassio e aménio, é
soluvel em solucdo aquosa, e foi separado por filtracdo dos outros produtos
insoluveis formados durante a reacdo [Anexo |, Figura complementar I.1.a]. A
presenca do sal 36a, em solugéo, foi confirmada pela formag¢ao de um precipitado
branco [Anexo |, Figura complementar 1.1.b], apds a adicdo de algumas gotas de
uma solucdo aquosa de cloreto de calcio comercial (usado na prevencao de mofo
em armarios), Figura 32.

CaC|2(aq) + N82C204(aq) — 030204(3) + 2 NaCI(aq)

Figura 32. Equacao mostrando a formagao do oxalato de calcio.

A presenca do oxalato de sodio (36a), em solucdo, foi também
confirmada, ap6s a adicdo de algumas gotas de uma solucdo aquosa de sulfato
ferroso {obtida pela reacdo entre uma esponja de aco para limpeza (Bombril® ou
similar) com 50 mL de solugdo de bateria, HoSOs (5q [Anexo |, Figura
complementar I.1.c], pela formacdo de um precipitado amarelo de oxalato de ferro Il
[Fe(C204).2H20], Figura 33. O oxalato de ferro Il € um complexo muito utilizado
como pigmento amarelo em pinturas, vidros e plasticos.'?® Esse complexo pode ser
obtido também pela reacdo do acido oxalico com o sulfato ferroso heptahidratado

[Anexo I, Figura complementar 1.1.d]."*

F62+ + 02042_ + 2H20(|) — FGCQO4.2H20(S)

Figura 33. Equacao mostrando a formagao do oxalato de ferro Il diidratado.

Uma confirmacao adicional da presenca do oxalato de so6dio (36a), em
solugdo aquosa, foi feita através do descoramento de uma solugdo violeta de
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permanganato de potassio em meio acido. Nessas condi¢des, o acido oxalico (36)
foi formado pela protonacao do oxalato de sédio, conforme mostrado na Figura 34.

Nat 'Q O HQ, O
H 4 HSOyeg —> H +  NapSOaq)
(e} O Na* e} OH (aq)
(36a) (36)

Figura 34. Conversao do oxalato de sédio (36a) em acido oxalico (36).

Em meio acido, o permanganato de potassio € um oxidante muito forte e
capaz de reagir com o acido oxalico decompondo-o em CO, e agua, com intenso
desprendimento de bolhas, conforme a Figura 35. Durante a reacdo o ion MnOy,
que apresenta coloracdo violeta em solugdo aquosa, foi reduzido ao ion Mn?*, que é
incolor. Assim, o acido oxalico, de forma autocatalitica, descora toda a solugao

permanganato de potassio a 1% [Anexo I, Figura complementar 1.1.e].""

5 H20204(aq) +2 KMnO4(aq) +3 HgSO4(aq) i K2804(aq) +2 MnSO4(aq) +10 COz(g) +8 H20(|)

Figura 35. Equagéo da decomposi¢édo do acido oxalico em CO, e H.O.

Conclusoes

O experimento, além exemplificar a oxidagdo de alcoois primarios,
possibilita a abordagem de topicos como reac¢des de oxido-redugéo e solubilidade de
sais. O experimento é viavel e, com boa articulagcdo, pode ser realizado como
demonstracao em um periodo de aula.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

A realizacdo do experimento exige que todas as solugbes e reagentes
utilizados sejam previamente preparados. Como pode haver variacbes na
quantidade de etilenoglicol na solugcéo obtida pela despolimerizacdo das garrafas de
PET, talvez seja necessaria, apds o periodo de aquecimento, caso ndo haja o
consumo total do KMnOy4 ( desaparecimento total da coloracédo violeta e formagéao de



Experimentos Desenvolvidos

94

uma coloracdo marrom escura) a adicao de mais alguns mililitros da solugcéo de
Etilenoglicol.

Como alternativa para a limitagdo de tempo, pode-se dividir o experimento
em duas etapas. Na primeira etapa seria produzido somente o sal, oxalato de sédio
em solugéo, que poderia ser armazenada e utilizada em uma segunda etapa para a

realizacao dos testes.

2.5.2. Destilacao de um removedor de esmaltes comercial: separacdo da

acetona

Objetivos

Montar um sistema de destilagdo, construido com materiais alternativos e
acessiveis de baixo custo, para separar por destilacdo fracionada a acetona
(propanona) presente em um removedor de esmalte comercial e discutir os

fendmenos envolvidos.
Introducao

A destilacao fracionada é uma técnica bastante Uutil para a separacéao de
componentes de misturas liquidas em que os componentes a serem separados
apresentem diferentes pontos de ebulicdo.'®® Este processo de separacdo é
bastante empregado em diversos laboratérios quimicos para a purificacao de
substancias liquidas que apresentam baixos pontos de ebuli¢ao.

Experimentos de Quimica Orgéanica envolvendo destilagdo fracionada em
instituicdes com boa infraestrutura sédo rotineiros. Entretanto, muitas escolas de nivel
médio deixam de realiza-los pela falta dos materiais necessarios.

O experimento de destilacdo fracionada, proposto a seguir, pode
contribuir para o preenchimento dessa lacuna, que também foi objeto de atencéo
nos trabalhos comentados abaixo.

Dois aparelhos de destilagdo'®® foram desenvolvidos, utilizando materiais
domésticos, para demonstrar ndo sé a destilagdo, mas também a evaporacao, a
condensacao e outros processos. Um dos aparelhos desenvolvidos foi construido
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acoplando um canudinho de plastico a uma garrafa de vidro e foi usado para destilar
a acetona, que foi evidenciada pela solubilizagdo de um copo de isopor.
Outro procedimento foi desenvolvido para construgdo de um

condensador, do tipo Liebig,'®*

alternativo e de baixo custo. Na construcao do
condensador foram utilizados tubos de PVC transparentes, borrachas "quebra-jato" e
adesivo epdxi, dentre outros.

Uma instrumentacdo para destilagdo simples e fracionada,’*® de baixo
custo, foi desenvolvida para a destilagdo de uma solucéo de cloreto de sédio (sal de
cozinha) e de uma solucdo fermentada de caldo de cana, respectivamente. Na
construcao dos equipamentos de destilagdo foram empregados diversos materiais
alternativos, como tubulagdes para agua quente, conexdes do tipo “T”, luvas e bolas
de gude, dentre outros. A identificacdo das substancias destiladas foi feita por meio
de propriedades fisicas (ponto de ebulicdo, densidade) e organolépticas.

Outro experimento foi desenvolvido para destilacdo de misturas
homogéneas simples utilizando um destilador'*® construido com materiais acessiveis
de baixo custo. O equipamento, confeccionado como embalagens plasticas de
detergente, mangueira flexivel, fios de cobre e resina epdxi, dentre outros, foi
utilizado para a separacao de uma mistura de agua e um corante alimenticio.

Um experimento de destilacdo foi desenvolvido para a purificacdo de uma
solugdo salina semelhante a 4gua do mar'’ utilizando um aparelho de destilagdo
simples construido com materiais alternativos. A avaliacdo da separagcdo completa

da agua do sal foi feita por adicao de nitrato de prata a 4gua obtida na destilagéo.
Metodologia

O removedor de esmaltes comercial (100 mL) e alguns cacos de
porcelana foram colocados em um erlenmeyer de 250 mL que foi, em seguida,
adaptado a um sistema de destilagdo e aquecido lentamente, de tal modo que a
acetona contida na mistura pudesse ser gradativamente separada dos outros
componentes e recolhida em um erlenmeyer refrigerado com banho de gelo. O
removedor de esmaltes utilizado era constituido de acetona (p.e. 56 °C) acetato de
etila (p.e. 77 °C), etanol (p.e. 78 °C) e 4gua (p.e. 100 °C).

O sistema utilizado, composto por uma coluna de destilagdo e
condensador, foi construido com mangueiras de PVC transparentes (alinhadas por



Experimentos Desenvolvidos

96

aquecimento com secador de cabelos seguido de resfriamento em agua corrente),
tampas de refrigerantes, abracadeiras, prensa cabos (material elétrico), cacos de
vidro e outros materiais alternativos (Figura 36). Para a refrigeragéo do sistema foi
utilizada uma lata contendo gelo (ou, alternativamente, uma serpentina de cobre
mergulhada em banho de gelo), Figura 37.

Para evidenciar a presenca da acetona (37) no destilado foi realizado o
teste de formacao do lodoférmio (CHsl, 38), utilizando xarope de iodeto de potassio
a 2% e iodeto de potassio de uso veterinario a 10 %. Também foram avaliados, em
relacdo ao removedor de esmaltes comercial, o odor do destilado e sua capacidade

de solubilizar o isopor.

Figura 36. Materiais utilizados na construgdo do condensador: 1) mangueiras de
PVC cristal nos didmetros de a) 1” e b) 5/16”; 2) abragadeira de nylon; 3) tampa
de refrigerante; 4) prensa-cabos; 5) rolha de espumante; 6) tubo de anestésico; 7)
fita veda rosca.

B

Figura 37. Sistema de destilacao.

Resultados e discussao

A destilagdo foi realizada em cerca de 25 minutos aquecendo-se
lentamente, com bico de Bunsen e tela de amianto, cerca de 100 mL do removedor
de esmaltes contidos em um erlenmeyer de 250 mL. Foram obtidos cerca de 35 mL
de destilado e as evidéncias de que era acetona (propanona, dimetilcetona, 37,
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ponto de ebulicdo 56 °C) foram o odor apresentado e os resultados dos testes de
solubilidade do poliestireno expandido (isopor) e de producao de iodoférmio (teste
do iodoférmio), utilizando iodeto de potassio a 10% ou xarope de iodeto de potassio
a 2%), Figura 38.

O liquido destilado apresentou odor caracteristico de acetona pura. Ao
serem imergidas tiras de isopor em um recipiente contendo o destilado obtido foi
observada sua completa solubilizagcao, o que n&o aconteceu com a mistura utilizada
para destilagdo (Figura 39).

A presenca de acetona (37) no destilado obtido também foi evidenciada
pelo aparecimento de um precipitado amarelo, quando o destilado foi submetido ao

teste do iodoférmio (CHsl, 38), que é indicado para metilcetonas, Figura 40.%12%138
NaOCI + 2Kl + HO —_— NaCl + 2KOH 4+ bk

0O (o}

)k KL 1O )J\
_ + CHI
HLC CH, NaOCl HAC F«® 3
37 38)
o 0
I, KOH
N ., KOH + o @ + CHIE
Cly HyC O K
(37a) (38)

Figura 38. Equages das reacdes envolvidas na formacéo do iodoférmio (CHjl, 38)."%

Figura 39. 1- Isopor intacto na Figura 40. 1- Precipitado formado no
presenga do removedor de teste do iodoférmio com xarope de
esmaltes comercial; 2- iodeto de potéssio a 2%, 2- Precipitado
Solubilizagdo do isopor em formado no teste do iodoférmio com

acetona destilada. iodeto de potéssio a 10%.
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Conclusoes

O sistema de destilagdo construido com materiais alternativos permitiu a
separagao da acetona de um removedor de esmalte por destilagdo fracionada. O
experimento proposto é de execucéo viavel, desde que seja previamente preparado.

Embora o experimento se mostre razoavelmente adequado para o ensino
da técnica de destilagéo fracionada em grande parte das escolas de Ensino Médio, o
sistema de destilacdo ainda pode ser melhorado ou simplificado.

Por outro lado, é recomendavel e importante que o professor faca uma
abordagem prévia sobre as propriedades fisicas e quimicas dos compostos

envolvidos no experimento e dos principais conceitos envolvidos no processo.

Consideracoes adicionais sobre o experimento

As mangueiras para montagem do condensador e da coluna de destilagao
podem ser ‘retificadas” pela acado da gravidade, pelo aquecimento cuidadoso com
um secador de cabelos seguido de resfriamento em agua corrente. Para evitar
vazamentos, as tampas de refrigerantes devem ser envolvidas com fita “veda rosca”
e finalmente fixadas a mangueira com o uso de abracadeiras.

Para que ocorra a formacéo do iodoférmio € necessario que haja no meio
reacional iodo molecular e uma base forte. Esses reagentes podem ser formados in
situ pela reacdo do iodeto de potassio com o hipoclorito de sbédio. O teste do
iodoférmio também pode ser realizado substituindo a solugdo de iodeto de potassio
a 10%, por um xarope de iodeto de potassio a 2%. Apesar do xarope conter
pequenas quantidades de corantes, etanol e outras substancias, esses
componentes nao interferem substancialmente no teste [Anexo |, Figura
complementar J.2.a).

Existem trabalhos que utilizam tintura de iodo como reagente no teste do
iodoférmio. Entretanto, a presenca de etanol na composicédo da tintura pode gerar
falsos positivos, uma vez que o alcool primario pode ser oxidado a aldeido acético,
que também da teste do iodoférmio positivo.
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3. CONCLUSOES GERAIS

O presente trabalho propiciou a elaboragdo de quatorze experimentos
para aulas de Quimica Orgéanica no ensino médio, incluindo a confecgédo de alguns
equipamentos e outros materiais alternativos, que pudessem suprir uma possivel
falta dos equipamentos e materiais convencionais. Desses experimentos, dois
envolvem forgas intermoleculares, trés tratam de cromatografia (em papel e em
camada delgada) e os nove restantes enfocam reagdes organicas. Os experimentos
elaborados sdo de execugdes viaveis e capazes de proporcionar ao professor novas
alternativas de abordagem, através de demonstracdes, de conceitos importantes
relacionados aos conteudos de Quimica Organica do ensino médio.

Dependendo das finalidades e das aulas disponiveis no planejamento do
professor, podem ser feitas adequacdes nos experimentos para que possam ser
apresentados de forma parcial, para melhor abordagem de certos tépicos do
programa. Convém ressaltar que, para a aplicacdo adequada dos experimentos
propostos, € fundamental a preparagédo prévia, ndo sé dos materiais, mas também
da abordagem tedrica necessaria. Outro aspecto a ser considerado € que boa parte
dos professores das escolas de Ensino Médio ndo possui uma formacao especifica
em Quimica, o que podera trazer dificuldades adicionais na apresentacdo e na
execucao dos experimentos propostos.

Os experimentos desenvolvidos, até onde vai 0 nosso conhecimento, sdo
inéditos na forma em que foram apresentados. Varios ja foram divulgados em
congressos nacionais e internacionais, na forma de painéis, e um deles foi publicado
na Revista Brasileira de Ensino de Quimica. Alguns dos experimentos foram
apresentados como demonstracdes, ou executados pelos participantes, em
Simpésios de Profissionais do Ensino de Quimica (SIMPEQ) e em eventos de
Quimica em Acao, realizados no Instituto de Quimica da UNICAMP, direcionados
para professores e alunos do ensino médio, com boa receptividade. E importante
mencionar que a maioria dos experimentos desenvolvidos foi testada em aulas do
curso técnico em quimica integrado ao ensino médio do IFNMG (Instituto Federal do
Norte de Minas Gerais — Montes Claros).

Esperamos que este trabalho possa auxiliar os profissionais do ensino de
Quimica nas abordagens dos diversos temas focalizados nesta tese. Esperamos
também que o trabalho possa despertar nos profissionais do ensino de Quimica o
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interesse para desenvolver novos experimentos, buscando novas alternativas que
possibilitem a insercdo de mais aulas experimentais abordando conteudos de

Quimica Organica no Ensino Médio.
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ANEXO |
FIGURAS COMPLEMENTARES
2.1. FORGAS INTERMOLECULARES EM COMPOSTOS ORGANICOS
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Figura complementar 1. Exemplos de interacdes intermoleculares entre
compostos organicos: interagcdes dipolo-dipolo (a) entre o etanol e a agua
(ligacdo de hidrogénio) e (b) entre moléculas da acetona (ligacéo dipolo-
dipolo), interagdes dipolo-dipolo induzido (c) entre as moléculas do éter
etilico e as do pentano e, ligacbes dipolo induzido-dipolo induzido (d) entre
as moléculas do o pentano.

Experimento 2.1.1. Solubilidade de compostos organicos

Figura complementar A.1.a. Resultados dos testes de solubilidade do
acucar (1) em agua (5) e no removedor (8).

Figura complementar A.1.b. Resultados dos testes de solubilidade da
glicerina (2) em agua (5) e no removedor (8), com gotas de solugcao de
violeta genciana.
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Figura complementar A.1.c. Resultados dos testes de solubilidade da
gordura vegetal hidrogenada (4B) em agua (5) e no removedor (8).

Experimento 2.2.1. Detecg¢ao da vitamina C por cromatografia em papel

-

Figura complementar B.1.a. Polpas de frutas utilizadas (caju, goiaba e

acerola).

Figura complementar B.1.b. Comprimidos de vitamina C utilizados para o
preparo da solugéo padréao.

Figura complementar B.1.c. Cromatograma obtido ap6s a revelagdo da
“placa” contendo a vitamina C (1) utilizada como padrao e as amostras das
polpas de caju (2), goiaba (3) e acerola (4). Solvente de desenvolvimento:
etanol combustivel/agua (5:1).
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Figura complementar B.1.d. Materiais utilizados no experimento.

Experimento 2.3.1. Medicamento Arcasan®: extracao e caracterizagcdo do
benzoato de benzila

Figura complementar C.1.a. Teste de desprendimento de gas carbdnico
realizado com o acido benzdico (23) utilizando uma solugdo aquosa de NaHCO;
a 5%.

Experimento 2.3.2. Diferenciacdo de adocantes artificiais utilizando testes de
chama e reacées de adicao

Figura complementar D.2.a. Teste de combustdo com a sacarina sodica (24).
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Figura complementar D.2.b. Teste de chama com a sacarina sodica (24).

Figura complementar D.2.c. Teste de chama com a sucralose (28) em fio
de cobre.

Figura complementar D.2.d. Resultado Figura complementar D.2.e. Resultado
da reagdo do acessulfame (26) com da reacdo do acessulfame (26) com
solucao de KMnO4. solucao de tintura de iodo.

Experimento 2.4.1. Hidrélise bdsica do &cido acetilsalicilico (Aspirina®)
obtencao do acido salicilico

Figura complementar E.1.a. Soda ciustica, tablete de aspirina® funil,
erlenmeyer e solugéo para bateria.
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Figura complementar E.1.c. Precipitacao do acido salicilico (15) com acido
sulfarico ~ 20% (solucao para bateria).

Figura complementar E.1.d. Solucdo de FeCI2/FeCI3.

1 1A 2 2A

Figura complementar E.1.e. 1- Solucado do acido acetilsalicilico (18). 1A-
Solugdo do acido acetilsalicilico (18) apds a adigdo de gotas de solugéo de
FeCIz/FeCIs. 2- Solucdo do acido salicilico (15). 2A- Solucdo do acido

salicilico (15) apds a adicao de gotas de solugéo de FeCIZ/FeCIB.
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Experimento 2.4.3. Esterificacdo do acido benzodico: obtencdo do benzoato de
etila

Figura complementar F.3.a. Reagentes utilizados para obtengdo do
benzoato de etila (30).

@ (b)
Figura complementar F.3.b. a) Sistema de refluxo utilizado para obtengéo
do benzoato de etila (30); b) Fase oleosa superior, observada na mistura
reacional fria.

Experimento 2.4.4. Um experimento de hidrdlise acida utilizando comprimidos

de Paracetamol®

1 2

Figura complementar G.4.a. 1- Solugéao aquosa de CuSQO, a 5%. 2- Mistura
contendo a vanilina utilizada no experimento.
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Figura complementar G.4.b. Teste realizado para deteccdo da amina
formada ap6s a reacao de hidrélise acida do paracetamol (16): 1- Solugao
etandlica do sal do 4-aminofenol; 2- teste positivo para imina; 3- Solugcao
etandlica de vanilina.

Figura complementar G.4.c. Mistura reacional resultante da hidrélise do
paracetamol® em meio basico.

Experimento 2.4.5. Despolimerizacdo de garrafas de PET por hidrdlise basica

Figura complementar H.5.a. Garrafa de PET cortada em pequenos
pedacos.

Figura complementar H.5.b. Detalhes do condensador de refluxo
alternativo.
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Experimento 2.5.1. Oxidacao do etilenoglicol a acido oxalico.

j j
b i )

Figura complementar l.1.a. Etapa de filtragdo, mostrando a solugao

de oxalato de sédio (36a).

-
Figura complementar I.1.b. Formacao do oxalato de calcio.

1 2

Figura complementar l.1.c. 1- Reacdo de producao do Sulfato ferroso pela
reagdo entre uma esponja de aco e a solucdo de bateria (H.SO4 ~ 20%);
2- Solugéo de sulfato ferroso.
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Figura complementar I.1.d. Complexacédo do acido oxalico (36) com ions

Fe?*.
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Figura complementar I.1.e. Reagao de autocatalise do acido oxalico (36).

Experimento 2.5.2. Destilacao de um removedor de esmaltes comercial

separacao da acetona

Figura complementar J.2.a. Teste do iodoférmio utilizando xarope de iodeto

de potéssio a 2%.
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ANEXO Il
FORMULAS ESTRUTURAIS E EQUAGCOES/FIGURAS COMPLEMENTARES

Experimento 2.2.1. Detec¢ao da vitamina C por cromatografia em papel

OH
OH
\\O HO . go o) °
OH
OH |

— n

Figura complementar 1.1.a. Férmula estrutural da celulose

Experimento 2.3.1. Medicamento Arcasan®: extracao e caracterizacao do

benzoato de benzila

O
Q Ho/\ OH
+ N\) oe
\/\H:\)‘\ oH o \/\H;\)‘\

HN(CH,CH,0H),
Acido estearico Trietanolamina Estereato de trietanolamina

Figura complementar I1.1.a. Equacdo mostrando a formacao do estereato
de trietanolamina por meio da reagdo entre o acido estearico e a
trietanolamina.

@\"/OH (s) * NaHCOs @y —— O\"/OGNa * HeCO3 (aq)

o le]
(23) 21
H2C03 (ag) COz2 (g + H20)

Figura complementar II.1.b. Equacédo de formagédo do gas carbdnico no
teste do acido benzdico (23) com solugdo aquosa de bicarbonato de sodio.
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Experimento 2.3.2. Diferenciacao de adocantes artificiais utilizando testes de

chama e reacoes de adicao

Figura complementar IIl.2.a. Reagdo de adicdo a uma ligacdo dupla
olefinica que ocorre no teste com uma solugéo alcodlica diluida de tintura de
iodo.

H H R
N_/
3 /C=C\ + 2KMnO; + H0 —> 3 R—C—C—R' + 2MnO; + 2KOH

R R OH OH

Figura complementar III.2.b. Reacdo de adicdo a uma ligagdo dupla
olefinica que ocorre no teste com uma solu¢dao aquosa de permanganato de
potéssio.

123

Experimento 2.4.4. Um experimento de hidrdlise acida utilizando comprimidos

de Paracetamol®

OH
NH2

OCHjz
OCH;z Hz0*

OH
OH

HO
(31) (32) Imina

Figura complementar 1V.4.a. Equacédo mostrando a formagéo da imina pela
reacao entre o 4-aminofenol (31) e a vanilina (32).
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ANEXO il

LISTA DE MATERIAIS E REAGENTES UTILIZADOS NOS EXPERIMENTOS

Experimento 2.1.1. Solubilidade de compostos organicos

= palito de sorvete (colher de café ou
espatula)

= conta gotas (ou pipeta de Pasteur)

= placa de isopor com furos para 20 tubos

= 20 tubos de ensaio 16 mm x 150 mm (ou
frascos de penicilina)

» marcador permanente para identificacao
dos tubos

= removedor de ceras

» Oleo de banana (acetato de isopentila)

= seringa descartavel de 2 a 5 mL

100 mL de etanol combustivel
100 mL de agua destilada
glicerina (propano-1,2,3-triol)
gordura vegetal hidrogenada
acucar refinado (sacarose)
vaselina liquida

6leo de soja

cloreto de sddio (sal de cozinha)
frasco transparente 4 cm x 10 cm
(embalagem de condimentos)

Experimento 2.1.2. Extragao rapida e seletiva dos pigmentos das folhas de beterraba

» 4 g de folhas de beterraba

= 10 mL de isopropanol

» 4gua destilada

= 10 mL de removedor de ceras

» sal de cozinha

* 6 tubos de ensaios

= 1 funil de vidro de haste curta (boca com
10 cm de diametro)

= 1 pacote pequeno de algodao

recipiente de vidro Pyrex®

“pistilo” de madeira

seringa descartavel de 10 a 20 mL
(ou proveta de 10 mL)

pipeta de Pasteur e chupeta de latex
(ou conta-gotas)

placa de isopor com furos para 6
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

Experimento 2.2.1. Deteccao da vitamina C por cromatografia em papel

= 1 folha de cartolina branca fina (180 g/m?)

= 10 capilares (agulhas de seringas
descartaveis)

= 3 copos de vidros de 200 mL ou frascos
de maionese, geleia ou palmito (cubas)

= 3 pires (tampas das cubas)

» 1 pacote de polpa de caju

»= 1 pacote de polpa de acerola

» 1 pacote de polpa de goiaba

= 1 comprimido de vitamina C (500 mg)

= 1 bastdo de vidro pequeno (ou similar)

5 pipetas de Pasteur ou conta gotas
1 pinca de metal

1 pacote pequeno de algodao
esponja de |a aco para limpeza
(Bombril® ou similar)

50 mL de acido muriatico

1 papel de filtro para café

1 funil de vidro de haste curta (boca
com 10 cm de didmetro)

2 erlenmeyers de 125 mL ou frascos
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1 régua

1 tesoura

10 frascos de penicilina limpos e secos
100 mL de etanol combustivel

10 mL de removedor de esmaltes
contendo 50% de acetona

similares

1 estilete

1 alicate

10 folhas de papel toalha

1 lapis de ponta fina ou lapiseira
papel aluminio

Experimento 2.2.2. Cromatografia em papel utilizando medicamentos

1 folha fina de cartolina branca (180 g/m?)
10 capilares (agulhas de seringas
descartaveis )

3 copos de vidros de 200 mL ou frascos
de maionese, geleia ou palmitos (cubas)
3 pires (tampas das cubas)

6leo essencial ou extrato de cravo-da-
india

Tylenol® (1 comprimido 750 mg)
Calotrat® ( 1 frasco de 5 mL)

Metildopa (1 Comprimido de 250 mg)
régua

tesoura

lapis de ponta fina ou lapiseira

6 frascos de penicilina limpos e secos
100 mL de etanol combustivel

10 mL removedor de esmaltes contendo
50% de acetona

5 pipetas de Pasteur ou conta gotas

1 pinca de metal

1 pacote pequeno de algodao
esponja de la de ago para limpeza
(Bombril® ou similar)

1 bastao de vidro pequeno (ou bastao
de madeira)

50 mL de acido muriatico

1 papel de filtro para café

1 funil de vidro de haste curta (boca
com 10 cm de didmetro)

1 estilete

1 alicate

10 folhas de papel toalha

2 erlenmeyers de 125 mL ou frascos
similares

papel aluminio

Experimento 2.2.3. Cromatografia em camada delgada de medicamentos com
materiais alternativos

laminas de vidro para microscopia 26 x 76
mm (Perfecta)

talco Johnson’s Baby

leite de magnésia Phillips® original
fluido de isqueiro Flux® ou similar
acetato de isoamila Farmax® ou similar
tintura de iodo

agua oxigenada 10 volumes

pinga

10 capilares (agulhas de seringas
descartaveis )

palito de sorvete (colher de café ou
espatula)

10 folhas de papel toalha

2 frascos graduados de 50 mL (ou
provetas de 50 mL)

frasco transparente 4 cm x 10 cm
(embalagem de condimentos)

2 pipetas ou seringas graduadas de 5
mL

4 conta gotas (ou pipetas de Pasteur
e bulbo de borracha)

50 mL de agua destilada

papel aluminio

1 comprimido de Cibalena®

6leo essencial de cravo-da-india

1 comprimido Paracetamol® 750 mg
1 frasco de Calotrat® (200 mg de
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3 copos de vidros de 200 mL ou frascos acido salicilico)
de maionese, geleia ou palmitos (cubas) = 1 comprimido de Aspirina® 500 mg
3 pires (tampas das cubas) = 100 mL de etanol combustivel
10 frascos de penicilina
Experimento 2.3.1. Medicamento Arcasan®: extracao e caracterizacdo do benzoato
de benzila
1 frasco de 80 mL de Arcasan® a 0,25 | = 6 tubos de ensaio
g/mL = 100 mL de isopropanol
1 funil de decantagéo alternativo (ou funil | = 100 mL de removedor de ceras
de decantacao convencional de 250 mL) * bacia com gelo
1 funil de vidro de haste curta (boca com | = lamparina de alcool ou bico de

10 cm de diametro)

1 pacote pequeno de algodao

1 papel de filtro para café

100 mL de agua destilada

2 béqueres ou frascos similares

2 erlenmeyers de 250 mL ou frascos
similares

20 g sal de cozinha (NaCl)

100 mL de solugdo de bateria (H.SO, a
20%)

100 mL de solugdo aquosa de hidroxido
de sbdio a 20%

Bunsen

cacos de porcelana

placa de isopor com furos para 20
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

pinca de madeira

1 frasco graduado de 100 mL (ou
proveta de 100 mL)

100 g de bicarbonato de sédio

Experimento 2.3.2. Diferenciag¢ao de adocantes artificiais utilizando testes de chama
e reacoes de adicao

alca com fio de niquel-crobmio (fio de
resisténcia de chuveiro, 220v)
alca com fio de cobre (fio elétrico)
10 tubos de ensaios

esponja de & de aco para
(Bombril® ou similar)

adocante - sacarina sédica/ciclamato de
sodio

adocante - acessulfame/sucralose
permanganato de potéssio a 0,01%
tintura de iodo a 0,01%.

limpeza

agua destilada

palito de sorvete (colher de café ou
espatula)

pipeta de Pasteur (ou conta gotas)
embalagem vazia de comprimidos
(ou placa de toque)

placa de isopor com furos para 6
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

50 mL de acido muriatico

bico de Bunsen (ou lamparina de
alcool).




Anexo 111

127

Experimento 2.4.1. Hidrélise basica do acido acetilsalicilico (Aspirina®): obtencdo do

acido salicilico

8 comprimidos de Aspirina® 500 mg
removedor de esmaltes contendo 50% de
acetona

15 g de hidréxido de sédio

1 funil de vidro liso de haste curta (boca
com 10 cm de diametro)

1 pacote pequeno de algodao

1 papel de filtro para café

100 mL de agua destilada

10 mL de etanol 92,8 INPM

2 béqueres ou frascos similares

2 erlenmeyers de 250 mL

7 tubos de ensaio ou frascos de penicilina
100 mL de agua destilada

100 mL de solucao de bateria (H.SO, a
20%)

bacia com gelo

bico de Bunsen (ou “banho-maria”)
cacos de porcelana

placa de isopor com furos para 6
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

pin¢ca de madeira

1 frasco graduado de 100 mL (ou
proveta de 100 mL)

tela de amianto

tripé de ferro

solucao de aquosa de FeCljs/FeCl,

2 conta gotas

palito de sorvete (colher de café ou
espatula)

Experimento 2.4.2. Obtencao do acido benzodico a partir do benzoato de benzila: um

experimento de hidrolise basica

1 frasco de 100 mL de benzoato de
benzila

1 funil de vidro de haste curta (boca com
10 cm de diametro)

1 pacote pequeno de algodao

3 papéis de filtro para café

100 mL de agua destilada

2 béqueres ou frascos similares

2 erlenmeyers de 250 mL ou frascos
similares

100 mL de etanol combustivel

100 mL de solucao de bateria (H.SO, a
20%)

100 mL de solugédo aquosa de hidréxido
de sédio a 10%.

bacia com gelo

bico de Bunsen (ou “banho-maria”)
cacos de porcelana

placa de isopor com furos para 6
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

1 frasco graduado de 100 mL (ou
proveta de 100 mL)

tela de amianto (ou lata de goiabada
com areia)

tripé de ferro

100 g de bicarbonato de sédio

6 frascos de penicilina (ou tubos de
ensaio).
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Experimento 2.4.3. Esterificacao do acido benzéico: obtencao do benzoato de etila

1 pipeta de Pasteur (ou conta gotas)

100 mL de H.SO, (solucao de bateria)
100 mL de etanol combustivel

10 g de benzoato de s6dio (comercial)
100 g de cloreto de sddio (sal de cozinha)
1 pacote pequeno de algodao

2 papéis filtro para coar café

1 funil de vidro de haste curta (boca com
10 cm de diametro)

100 mL de agua destilada

2 béqueres de 250 mL (ou frascos
similares)

2 erlenmeyers de 125 mL ou frascos
similares

6 tubos de ensaio (ou frascos de
penicilina).

bacia com gelo

bico de Bunsen (ou “banho-maria”)
cacos de porcelana

placa de isopor com furos para 6
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

condensador para refluxo (produzido
com material alternativo)

1 frasco graduado de 100 mL (ou
proveta ou seringa descartavel de
100 mL)

tela de amianto (ou lata de goiabada
com areia)

tripé de ferro

fluido de isqueiro 60 mL

100 g de bicarbonato de sédio.

Experimento 2.4.4. Um experimento de hidrolise acida utilizando comprimidos
de Paracetamol®

4 comprimidos de paracetamol 750 mg
(ou Tylenol®)

10 capilares (agulhas de seringas

descartaveis)

1 pacote pequeno de algodao

1 funil de vidro de haste curta (boca com
10 cm de diametro)

200 mL de agua destilada

50 mL de isopropanol

100 g de cloreto de sddio (sal de cozinha)
100 g de bicarbonato de sédio

recipiente de vidro Pyrex®

2 erlenmeyers de 125 mL

10 tubos de ensaio (ou frascos de
penicilina)

4 pipetas de Pasteur (ou conta gotas)
Condensador para refluxo alternativo.

solucao de CuSO,4 a 5%

solugdo etandlica de Vanilina Mix
(~0,2 g/mL)

100 mL de solucao de bateria (H.SO,
a 20%)

bico de Bunsen (ou “banho-maria”)
cacos de porcelana

placa de isopor com furos para 6
tubos (ou grade para tubos de
ensaio)

1 frasco graduado de 100 mL (ou
proveta de 100 mL)

tela de amianto (ou lata de goiabada
com areia)

tripé de ferro

palito de sorvete (colher de café ou
espatula).

®
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Experimento 2.4.5. Despolimerizacao de garrafas de PET por hidrolise basica

1 garrafa de PET transparente de agua
mineral

tesoura

1 pacote pequeno de algodao

2 erlenmeyers de 125 mL ou frascos
similares

3 papeis de filtro para café

1 funil de vidro de haste curta (boca com
10 cm de diametro)

100 mL de etanol combustivel

200 mL de agua destilada

50 g de hidroxido de sodio

condensador para refluxo produzido com
material alternativo (ou convencional)

100 g de bicarbonato de sédio

2 béqueres de 200 mL ou frascos
similares

100 mL de etanol combustivel

10 tubos de ensaio (ou frascos de
penicilina)

2 conta-gotas (ou pipetas de Pasteur
e chupetas de latex)

100 mL de solucao de bateria (H.SO,
a 20%)

lamparina a querosene (ou bico de
Bunsen), lata de goiabada com areia
(ou tela de amianto) e tripé de ferro
cacos de porcelana

placa de isopor com furos para tubos
(ou grade para tubos de ensaio)
banho de gelo

1 frasco graduado de 100 mL (ou
proveta de 100 mL)

palito de sorvete (ou colher de café).

Experimento 2.5.1. Oxidac¢ao do etilenoglicol a acido oxalico

10 mL da solugéo de etilenoglicol (obtida
no Experimento 2.4.5.)

100 g de bicarbonato de sédio

banho de gelo

1 funil de vidro de haste curta (boca com
10 cm de diametro)

papel de filtro

20 mL de solugdo aquosa de cloreto de
calcio de recipiente antimofo doméstico
esponja de 14 de aco para limpeza
(Bombril® ou similar)

lamparina a querosene (ou bico de
Bunsen), lata de goiabada com areia (ou
tela de amianto) e tripé de ferro.

100 mL de agua destilada

2 erlenmeyers de 125 mL

10 frascos de penicilina limpos e
Secos.

banho-maria

2,5 g de permanganato de potassio
conta-gotas (ou pipeta de Pasteur e
chupeta de latex)

1 pacote pequeno de algodao
solugéo de bateria [H2SO4(aq) @ 20%)]

1 bastéo de vidro pequeno

1 funil de vidro de haste curta (boca
com 10 cm de didmetro)

2 erlenmeyers de 125 mL (ou frascos
similares)
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Experimento 2.5.2. Destilacao de um removedor de esmaltes comercial: separacao

da acetona

» condensador alternativo / “coluna” de | =

destilacao -
* 1,5 m de mangueira de PVC cristal de
1/8” -

= 1 erlenmeyer de 250 mL
= 1 erlenmeyer de 125 mL
*» jodeto de potassio a 10% (de wuso | "
veterinario) "
= xarope de iodeto de potassio a 2%
= 100 mL de removedor de esmaltes |*
comercial contendo pelo menos 40% de | *
acetona.

solucao de NaOH 10%

10 tubos de ensaio (ou frascos de
penicilina)

bico de Bunsen, tela de amianto (ou
lata de goiabada com areia), tripé de
ferro

termémetro

pedagco de isopor (sugestdo de
tamanho: 1 cm x 1cm x 10 cm).

1 copo de vidro ou béquer de 100 mL
50 mL de agua sanitaria (hipoclorito
de sodio).
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ANEXO IV

DESCRIGAO DO PREPARO DOS EQUIPAMENTOS ALTERNATIVOS
FUNIL DE SEPARACAO

O funil de separacgéo foi construido com a utilizacdo de um pedaco de
mangueira de PVC transparente de 1” de diametro por 35 cm de comprimento , uma
tampa com “dosador” de um frasco de detergente, o gargalo cortado de uma garrafa
de PET, com a tampa, e duas abracadeiras de nylon. A mangueira utilizada foi
alinhada, em posicao vertical, por aquecimento com um secador de cabelo e pela
acao da gravidade, com posterior resfriamento em agua corrente. As tampas do
frasco de detergente e da garrafa de PET foram encaixadas e presas por
abragadeiras nas extremidades da mangueira.

CONDENSADOR

Um pedaco de mangueira de 1 e com 40 cm de comprimento, foi
alinhada por acédo da gravidade e por aquecimento, com o uso de um secador de
cabelos, e seu posterior resfriamento em agua corrente. Para a fixagdo de quatro
prensa cabos (material elétrico), quatro furos foram feitos, dois deles no centro de
duas tampas de refrigerante e os outros nos lados opostos da mangueira, a cerca de
3,5 cm de suas extremidades. Dois prensa cabos que foram presos as tampas de
refrigerante foram utilizados para fixar, no interior da mangueira de 1%, uma outra
mangueira de 5/16”. Os outros dois prensa cabos foram usados para conectar as

mangueira externas de 5/16” de entrada e saida de agua.
COLUNA DE DESTILACAO

Um pedaco de mangueira de 1”7 e com 40 cm de comprimento, foi
alinhada por acao da gravidade e por aquecimento, com o uso de um secador de
cabelos, e seu posterior resfriamento em agua corrente. Uma rolha de espumante
cortada (utilizada para fixacdo da coluna a um erlenmeyer) foi fixada no interior de
uma tampa de refrigerante. Ambas as tampas foram furadas no centro para a
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fixagdo de um tubo de vidro de anestésico (ou um pedago de mangueira 5/16” de
cerca de 7 cm). Outra tampa de refrigerante, com um furo central, foi acoplada a
uma conexdao em “Y” de PVC rigido, para o encaixe do condensador e do
termbémetro). A tampa de refrigerante acoplada a rolha foi envolvida com fita de
teflon (veda rosca), para evitar vazamento, e fixada em uma das extremidades da
mangueira com o uso de uma abragadeira. Pequenos pedacos de vidro plano (cacos
de vidro) foram colocados dentro da coluna, até uma altura de cerca de 3/4 de sua
capacidade. A outra tampa de refrigerante, com a conexdo em “Y”, foi envolvida
com veda rosca e fixada na outra extremidade da coluna com o0 uso uma

abragadeira de nylon.
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ANEXO V

ASPECTOS DE SEGURANCA / TRATAMENTO, ARMAZENAMENTO E
DESCARTE DE RESIDUOS PRODUZIDOS NAS ATIVIDADES EXPERIMENTAIS.

ASPECTOS DE SEGURANCA

Todos o0s experimentos abordados nesta tese exigem cuidados nos
aspectos relacionados a seguranca. E importante que o professor instrua
antecipadamente, os alunos sobre as normas béasicas de seguranca e a forma
correta de proceder no ambiente onde serdo realizados os experimentos. Atencao
especial deve ser dada aos procedimentos de seguranga citados a seguir.

O uso de equipamento de proteccao individual (EPI), como avental,
Oculos de seguranca, luvas de borracha ou similares, calcas compridas e sapato
fechado, devem ser usados na execugao de todos 0s experimentos, principalmente
naqueles que envolvem o manuseio de acidos e bases. O acido cloridrico, por
exemplo, pode causar queimaduras. Além disso, ele libera vapores irritantes e que
podem atacar os olhos e os pulmdes. O hidroxido de sédio também pode causar
queimaduras graves na pele e € perigoso para os olhos.

Nos experimentos que envolvem o uso de solventes, a inalagdo de seus
vapores deve ser evitada, sendo recomendado que, ndo havendo um local
apropriado, sejam utilizados locais bem arejados. Também € muito importante que
se mantenha o ambiente bem organizado e todos os solventes inflamaveis fiquem
bem afastados das chamas. A acetona, por exemplo, € muito volatil e inflamavel,
assim como o isopropanol, etanol, fluido de isqueiro e o removedor de ceras, e
ndao devem ser manuseados préximo de chamas. Além disso, esses solventes sédo
irritantes para os olhos. O mesmo cuidado deve ser dado ao acetato de etila e ao
acetato isoamila.

Cuidados no manuseio dos produtos sintetizados também séao
importantes. Os acidos: salicilico, tereftalico, benzdéico e o 4-aminofenol sao
irritantes para a pele e os olhos. O etilenoglicol e o benzoato de etila sdo menos
irritantes, quando comparados as substéncias citadas anteriormente.
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TRATAMENTO, ARMAZENAMENTO E DESCARTE DE RESIDUOS PRODUZIDOS
NAS ATIVIDADES EXPERIMENTAIS

Ao final de cada experimento € importante que os residuos gerados sejam
tratados, armazenados e descartados corretamente. Portanto, € necessario que seja
feita a separacéao e a identificagao dos tipos de residuos gerados para facilitar o seu
tratamento.

Produtos corrosivos concentrados jamais devem ser descartados na pia.
Solugdes aquosas de acidos ou bases devem ser neutralizadas.

Solugdes organicas basicas devem ser neutralizadas com &cido cloridrico
ou acido sulfarico diluido, e as solugbes aquosas de acidos organicos devem ser
neutralizadas cuidadosamente com o uso de solugbes diluidas de bicarbonato ou
hidréxido de sodio. O uso do bicarbonato de sdédio, no entanto, exige bastante
cuidado, pois o dioxido de carbono produzido durante o processo de neutralizagao
pode arrastar o &cido presente na mistura e atingir a pele ou os olhos.

Para o armazenamento dos residuos produzidos em cada experimento é
importante utilizar frascos ou recipientes, previamente rotulados, compativeis com as
substancias a serem armazenadas.

Os solventes organicos nao devem ser misturados com acidos ou bases.
Como existe uma gama de substancias que reagem entre si, e que ndo podem ser
armazenadas em um mesmo recipiente, € importante que o professor tenha acesso

a uma lista de substancias incompativeis'40:141:142.143.144

e procure armazenar
adequadamente cada residuo quimico gerado.

O descarte de solventes inflamaveis e téxicos na rede de esgoto ou em
terrenos baldios sempre deve ser evitado. Alguns autores sugerem que, pequenas
quantidades de algumas substancias organicas, que apresentam até 4 atomos de
carbono, como 4alcoois, aldeidos, acidos carboxilicos, cetonas, ésteres, aminas,
éteres e nitrilas, além de agucares como glicose, sacarose, dextrose ou frutose,
possam ser descartadas em lixo comum ou na pia, quando diluidas em agua, em
concentracdes menores que 10%.'* Entretanto, além de poluir o ambiente essas
substancias podem causar diversos outros problemas ambientais. Assim, é
conveniente que os residuos de solventes gerados nos experimentos sejam
armazenados adequadamente para serem reciclados ou reutilizados para extracao

ou lavagem preliminar de materiais. E recomendavel que os solventes sejam
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separados em clorados e nao clorados e encaminhados para uma unidade
competente da regido da escola, para que seja feita a destruicdo ou descarte de

forma adequada.
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ANEXO VI

Tabela 1. Propriedades fisicas de algumas substancias utilizadas.'*

Substancia Ponto de ebulicao (2C) Densidade (g/cm®)
Acetato de etila 77 0,90
Acetato de isopentila 143 0,88
Acetona 56 0,78
Agua 100 1,00
Etanol 78 0,79
Etilenoglicol 197 1,11
Glicerol 290 1,26
Isopropanol 82 0,78

Pentano 36 0,63




