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\ VN - CURSO: FARMACIA e BIOMEDICINA A
A( I_AM I NAS UNIDADE DE ENSINO: QUIMICA-ORGANICA
PROFA.: DRa. ADRIANA NASCIMENTO DE SOUSA

INFORMACOES PRELIMINARES

AO ALUNO

1. Prepare-se antes de ir para o laboratdrio, leia previamente e cuidadosamente o texto relacionado a atividade a
ser executada.

2. Confira o material recebido. Ao sair do laboratdrio deixe cada coisa em seu lugar, exatamente como foi
encontrado.

3. Mantenha-se atento e concentrado durante a atividade para um melhor desempenho e faca um registro
cuidadoso de todas as observacdes e resultados obtidos. Seja escrupuloso no registro das observacdes e nao altere
os valores obtidos com o intuito de forgar sua coeréncia com os dados do problema. Nao forje observagdes que nao
tenham sido feitas realmente. Se o resultado final for insatisfatdrio, procure descobrir a causa do erro e, somente se
necessdrio, refaca a experiéncia.

4. Siga as instrucdes fornecidas e em caso de algum problema ou duvida quanto a realizagdo do procedimento
experimental, ndo tome nenhuma providéncia sem antes consultar o professor ou o responsavel pelo laboratério.

AO GRUPO
1. Procure harmonizar-se durante a execucdo da atividade de maneira a evitar acidentes.
2. Procure manter-se nos limites da bancada e com o menor indice de barulho possivel.

3. Organize a execucdo das atividades de modo a deixar a bancada sempre limpa e organizada.

INSTRUCOES GERAIS PARA TRABALHO EM LABORATORIO

Antes de comegar qualquer atividade em um laboratério, o estudante deve estudar cuidadosamente os detalhes da
experiéncia bem como sua respectiva teoria. Ndao deve somente ter a idéia do que deve ser feito e como se propde a
fazé-lo, mas em todas as vezes deve dar uma resposta inteligente a perguntas como: o que esta fazendo e por qué?
Pode-se entdo dizer que o exercicio foi verdadeiramente cientifico e ndo do tipo livro de receitas para cozinha. O
estudante logo percebera que varias experiéncias dependem de um longo tempo de aquecimento ou repouso,
durante os quais nem sempre é necessario voltar toda a atengdo ao que ocorre. Um bom operador fard uso deste
tempo, por exemplo, para fazer anotagdes, preparar o material e as condigdes necessdrias para uma proxima etapa
(se houver), limpar e secar vidrarias.

Os resultados de todas as experiéncias devem ser anotados em um caderno de notas, no momento em que as
observagdes forem feitas. Se a atividade requer anota¢des de massa, de volume ou de outros resultados numéricos,
estes devem ser colocados diretamente no caderno de notas e ndo em pedacos de papel, que podem vir a ser
perdidos e desenvolverem atos de negligéncia no estudante.

Uma boa indicacdo da técnica do estudante serd a aparéncia da sua bancada de trabalho. A parte superior da
bancada deve sempre estar limpa e seca. Todas as vidrarias utilizadas devem ser lavadas e deixadas na bancada para

secar.

1. SEGURANCA NO TRABALHO

Qualquer laboratério pode ser considerado um lugar sem perigo, desde que se tome todo o cuidado e que se tenha
toda a prudéncia para manté-lo livre de acidentes. Quando n3ao se toma precauc¢des ou se trabalha sem cuidados,
podem ocorrer intoxicagdes, lesGes, incéndios ou explosdes. E necessario, portanto, que se previnam tais acidentes
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mediante a obediéncia as normas de seguranca. Essas normas devem ser rigorosamente observadas e
conscientemente seguidas:

1. N3o trabalhar com material imperfeito ou defeituoso, principalmente com vidro que tenha pontas ou arestas
cortantes.

2. Fechar cuidadosamente as torneiras dos bicos de gds depois de seu uso.

3. Nao deixar vidros, metais ou qualquer outro material, em temperatura elevada, em lugares em que eles possam
ser tocados inadvertidamente.

4. Nao trabalhar com substancias inflamaveis, especialmente solventes organicos, préximos a chama.

5. Nao provar ou ingerir reagentes de laboratério.

6. Nao levar alimentos para dentro do laboratodrio.

7. Nao aspirar gases ou vapores, sem antes certificar-se de que ndo sdo téxicos. Se for necessario cheirar algum
reagente fazé-lo puxando com a mao um pouco do vapor em dire¢do ao nariz.

8. Nao aquecer tubos de ensaio com a boca virada para o seu lado, nem para o lado de outra pessoa.

9. Na&o aquecer reagentes em sistemas fechados.

10. Qualquer acidente deve ser comunicado ao professor imediatamente.

11. O uso de avental e outros acessoérios de segurancga exigidos pela atividade sdo obrigatdrios.

12. Conservar limpo o local de trabalho.

13. Somente utilizar o material perfeitamente limpo.

14. Seguir cuidadosamente o roteiro da atividade.

15. Enxugar os frascos antes de aquecé-los.

16. Colocar o material no local de origem, na medida em que for sendo liberado, respeitando os critérios de
limpeza.

17. Nao descartar nenhum tipo de material (liquido ou sélido) nas pia. Orientar-se com o professor da pratica sobre
o destino que deve ser dado ao material.

18. Cuidar para que os restos de reagentes sejam devidamente destruidos ou armazenados (conforme instrucdes
contidas nos roteiros das praticas ou fornecidas pelo professor).

19. Conservar os frascos sempre fechados.

20. Nao misturar substancias ao acaso e nem realizar experiéncias ndo autorizadas.

21. Nao mexer em outros itens do laboratdrio que ndo estejam associados a pratica.

22. Evitar levar as mdos a boca ou aos olhos.

23. Quantidades pequenas de liquidos téxicos ndo devem ser pipetadas sem a ajuda de uma péra de succdo. Na
auséncia desta utilize pequenas provetas. Nunca deve fazer uso da boca para pipetadas.

24. Manipular substancias corrosivas ou gases téxicos sempre dentro da capela ligada.

25. Lavar as mdos com agua e sabao antes de sair do laboratdrio.

26. Trabalhar com atenc¢do, método, prudéncia e calma.

2. EQUIPAMENTOS DE PROTEGAO INDIVIDUAL (EPI’S)

Sdo todos dispositivos de uso individual, destinados a proteger a integridade fisica dos usuarios dos laboratdrios
(professores, funcionarios e alunos). Deve-se:

e  Usd-lo apenas para a finalidade que se destina.

e  Responsabilizar-se por sua guarda e conservagao.

e  Comunicar qualquer alteragdo que o torne improprio para o uso.

e  Tornar obrigatério o seu uso.

e  Substitui-lo quando danificado ou extraviado.

EPI’s no laboratério de quimica: Jaleco, luvas, 6culos de seguranga e mdscara.



JALECO/AVENTAL

E recomendado para manuseio de substancias quimicas. Deve ser usado sempre fechado.

Material: algoddo grosso (queima mais devagar, reage com acidos e bases).

Modelo: mangas compridas ou curtas; comprimento até os joelhos, fechamento frontal, sem “detalhes soltos”.

LUVAS

A eficiéncia das luvas é medida através de 3 parametros:

- Mudancga em alguma das caracteristicas fisicas da luva,

- Permeacdo: velocidade com que um produto quimico permeia através da luva,

- Tempo de resisténcia: tempo decorrido entre o contato inicial com o lado externo da luva e a ocorréncia do
produto quimico no seu interior.

Material constituinte das luvas:

e  Luvas descartdveis de nitrila: para contato intermitente com produtos quimicos.

e  Borracha butilica: Bom para cetonas e ésteres, ruim para os demais solventes.

e Latex: sdo permeaveis a praticamente todos os produtos quimicos. Bom para acidos e bases diluidas, péssimo
para solventes organicos.

e Neopreno: Bom para acidos e bases, peroxidos, hidrocarbonetos, alcoois, fendis. Ruim para solventes
halogenados e aromaticos.

e  PVC: Bom para acidos e bases, ruim para a maioria dos solvente organicos.

e  PVA: Bom para solventes aromaticos e halogenados. Ruim para solucées aquosas.

e Nitrila: Bom para uma grande variedade de solventes organicos e acidos e bases.

e  Viton: Excepcional resisténcia a solventes aromaticos e halogenados.

Nenhum material protege contra todos os produtos quimicos.
PROTECAO OCULAR (f)CULOS DE SEGURANCA)

- Ndo deve distorcer imagens ou limitar o campo visual.

- Devem ser resistentes aos produtos que serdo manuseados.

Devem ser confortaveis e de fécil limpeza e conservagao.

- Os Oculos de seguranca com vedagdo sdo usados quando sdo manuseados produtos quimicos perigosos ou
COrrosivos.

Conservagdo: Manter os equipamentos limpos, ndo utilizando para isso materiais abrasivos ou solventes organicos;
Guardar os equipamentos de forma a prevenir avarias.

O uso de lentes de contato no laboratério:

Prés: - Melhor visdo periférica. - Mais confortaveis. - Pode funcionar como barreira a alguns gases e particulas. -
Melhor do que 6culos em atmosferas umidas. - Melhor para trabalhar com instrumentos dpticos. - Ndo tém
problemas de reflexo, como os 6culos.

Contras: - Particulas podem ficar retidas sob as lentes de contato. - Podem descolorir ou tornar-se turvas em contato
com alguns vapores quimicos. - Lentes gelatinosas podem secar em ambientes com pouca umidade. - Alguns vapores



e gases podem ser absorvidos nas lentes e causar irritagdo. - Algumas lentes de contato impedem a oxigenac¢do dos
olhos.

PROTECAO RESPIRATORIA (MASCARAS)

- Deverao ser utilizadas em casos especiais: - Em acidentes, nas operacdes de limpeza e salvamento - Em operacdes
de limpeza de almoxarifados de produtos quimicos - Em procedimentos onde ndo seja possivel a utilizacdo de
sistemas exaustores

OS RESPIRADORES SOMENTE DEVEM SER USADOS QUANDO AS MEDIDAS DE PROTECAO COLETIVA: - Nao sao
vidveis; - Nao atingem niveis aceitdveis de contaminacao; - Estdo em manutencado; - Estdo em estudo ou sendo
implantadas.

3. ACIDENTES MAIS COMUNS EM LABORATORIOS E PRIMEIROS SOCORROS

QUEIMADURAS

Pessoas com queimaduras profundas podem correr sério risco de vida. Quanto maior a extensdo, maiores os perigos
para a vitima. Existem diferentes graus de lesdo. Leve em conta que uma pessoa pode apresentar, ao mesmo tempo,
gueimaduras de terceiro, segundo e primeiro, graus e cada tipo de lesdo pede um socorro especifico.

E proibido passar gelo, manteiga ou qualquer coisa que nio seja dgua fria no local, em qualquer caso. Também n3o
se deve estourar bolhas ou tentar retirar a roupa colada a pele queimada.

Queimaduras de primeiro grau:

As queimaduras deste tipo atingem apenas a epiderme, que é a camada mais superficial da pele. O local fica
vermelho, um pouco inchado, e é possivel que haja um pouco de dor. E considerada queimadura leve, e pede
socorro médico apenas quando atinge grande extensao do corpo.

1. Use agua, muita agua. E preciso resfriar o local. Faca isso com dgua corrente, um recipiente com &agua fria ou
compressas Umidas. Ndo use gelo.

2. Depois de cinco minutos, quando a vitima estiver sentindo menos dor, seque o local, sem esfregar.

3. Com o cuidado de ndo apertar o local, faga um curativo com uma compressa limpa.

4. Em casos de queimadura de primeiro grau - e apenas nesse caso - é permitido e recomendavel beber bastante
agua e tomar um remédio que combata a dor.

Queimaduras de segundo grau

Ja ndo é superficial: epiderme e derme sdo atingidas. O local fica vermelho, inchado e com bolhas. Ha liberagdo de
liguidos e a dor é intensa. Se for um ferimento pequeno, é considerada queimadura leve. Nos outros casos, ja é de
gravidade moderada. E grave quando a queimadura de segundo grau atinge rosto, pescoco, térax, maos, pés, virilha
e articulagbes, ou uma drea muito extensa do corpo.

Queimaduras de terceiro grau

E grave - elas atingem todas as camadas da pele, podendo chegar aos musculos e 0ssos. Como 0s nervos sio
destruidos, ndo ha dor - mas a vitima pode reclamar de dor devido a outras queimaduras, de primeiro e segundo
grau, que tiver. A aparéncia deste tipo de ferimento é escura (carbonizada) ou esbranquigada.

1. Retire acessérios e roupas, porque a area afetada vai inchar. Atengao: se a roupa estiver colada a area queimada,
ndao mexa!

2. E preciso resfriar o local. Faca isso com compressas Umidas. N3o use gelo.

3. Nas queimaduras de terceiro grau pequenas (menos de cinco centimetro de didmetro) - s nas pequenas! vocé
pode usar dgua corrente ou um recipiente com agua fria. Cuidado com o jato de agua - ele ndo deve causar dor nem
arrebentar as bolhas.

4. Atengdo: a pessoa com queimadura de terceiro grau pode ndo reclamar de dor e, por isso, se machucar ainda mais
- como dizer que o jato de dgua ndo estad doendo, por exemplo.



5. Se a queimadura tiver atingido grande parte do corpo, tenha o cuidado de manter a vitima aquecida.

6. Com o cuidado de ndo apertar o local, faca um curativo com uma compressa limpa. Em feridas em maos e pés,
evite fazer o curativo vocé mesmo, porque os dedos podem grudar um nos outros. Espere a chegada ao hospital.

7. Nao ofereca medicamentos, alimentos ou agua, pois a vitima pode precisar tomar anestesia e, para isso, estar em
jejum.

8. Ndo perca tempo em remover a vitima ao hospital. Ela pode estar tendo dificuldades para respirar.

QUEIMADURAS TERMICAS - causadas por calor seco (chama e objetos aquecidos) - cobrir com gaze esterilizada
umedecida com soro fisioldgico e encaminhar logo a assisténcia médica.

QUEIMADURAS QUIMICAS - causadas por acidos, alcalis, fenol

Por acidos - lavar imediatamente com agua em abundancia. Em seguida, lavar com solucdo de bicarbonato de sddio
a 1% e, novamente com agua.

Por alcalis - lavar a regido imediatamente com agua. Tratar com solucdo de acido acético a 1% e, lavar novamente
com agua.

Por fenol - lavar com alcool absoluto e, depois com sabdo e agua.

ATENCAO - ndo retire corpos estranhos ou graxas das lesdes. N3o fure as bolhas existentes. Ndo toque a area
atingida. Procure um médico imediatamente.

QUEIMADURAS NOS OLHOS
Lavar os olhos com dgua em abundancia ou, se possivel, com soro fisioldgico, durante varios minutos, e em seguida
aplicar gaze esterilizada embebida com soro fisiolégico, mantendo a compressa até a consulta médica.

INTOXICACAO POR GASES OU VAPORES

e O socorrista deve tomar todas as precaucdes, como o uso dos devidos equipamentos de protecdo individual, para
entrar na area do acidente.

¢ Remover o acidentado do local do acidente para local arejado e afrouxar as vestes, principalmente préximas ao
pescogo.

¢ Manter o acidentado deitado e moderadamente aquecido.

¢ Praticar respiracao artificial boca-a-boca, a ndo ser que se trate de sustancias do tipo gas cloro, SO,, inalado para
os pulmaoes.

e Aplicar ressuscitagao cardiorespiratoria, se necessario.

¢ Solicitar assisténcia médica urgente.

INGESTAO ORAL DE AGENTES QUiMICOS

A droga ndo chegou a ser engolida: deve-se cuspir imediatamente e lavar a boca com agua em abundancia. Levar o
acidentado para respirar ar puro.

A droga foi engolida: Normalmente, quando certas solugbes sdo ingeridas deve-se induzir o vomito. A melhor
maneira para provoca-los é a excitacdo mecanica da garganta. Em alguns casos, o vOmito ndo deve ser provocado,
como nas intoxicagcdes em conseqliéncia da ingestdo de substancias cdusticas e derivados de petréleo.

¢ Conservar o corpo aquecido pela aplicagdo de cobertores. Evitar calor externo.

¢ Guardar o toxico suspeito no recipiente original e colocar qualquer material vomitado num recipiente limpo. Levar
0s espécimes, com o paciente, para possivel identificagao.

¢ Providenciar assisténcia médica imediata, levando junto o recipiente original do produto e a Ficha de Informagdo
da Segurancga do Produto (FISP).

FERIMENTOS COM MATERIAIS PERFURO-CORTANTES
Se a hemorragia decorrente de um ferimento qualquer é intensa, deve ser interrompida imediatamente. O

estancamento de hemorragia pode ser feito aplicando-se uma compressa ao ferimento com pressdo direta. Se for
possivel, o local afetado deve ser elevado até que se controle a hemorragia.



Tratando-se de corte leve, a hemorragia ndo é grande. Nestes casos, deve-se remover todo material estranho que se
encontre no ferimento, lavando-se cuidadosamente a regido com sabdo e dgua corrente e limpa. A seguir, deve ser
aplicado anti-séptico em todas as partes do ferimento até aproximadamente 2 cm da pele ao redor do corte. Ndo se
deve nunca remover materiais estranhos que estejam muito profundos nos ferimentos. Em todos os tipos de
ferimentos as bandagens devem ser firmes, nunca apertadas.

Em casos de ferimentos por perfuracdo a vitima deve ser enviada a um hospital, pois ha perigo da existéncia de
materiais estranhos no corte e a impossibilidade de se alcancar o fundo do ferimento com anti-sépticos.

DERRAMAMENTOS ACIDENTAIS DE PRODUTOS QUIMICOS

Embora ndo sejam freqiientes algumas precauc¢des fazem-se necessarias, principalmente quando se trabalha com
produtos de alta toxidez. Em caso de um derrame, recomenda-se:

¢ |solar a drea e comunicar todos que estdo no laboratério;

e Comunicar o responsavel pela segurancga;

* Proteger-se com mascaras de respiracdo, luvas, oculos e outros EPIs (equipamentos de protecdo individual)
adequados;

» Desligar os aparelhos, aquecedores elétricos, estufas e muflas;

* Apagar as chamas;

¢ Permitir ventilagdo ou exaustdo no ambiente;

¢ Adicionar um absorvente neutralizante, quando em caso de derramamento de acidos ou bases;

e Utilizar carvdo ativo para o caso de solventes organicos;

e Remover com uma pa a massa resultante em sacos plasticos ou recipientes metdlicos convenientes, caso o
produto reaja com plastico;

Providenciar a limpeza do local e deixar ventilar até ndo se ter mais vapores residuais no ar.

Todo frasco de reagente deve conter no seu rétulo o boletim de garantia especifico, condicdes de manuseio e classe
de perigo. Existem simbolos que identificam a periculosidade do produto.
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Fonte: Harris, D. C. Andlise Quimica Quantitativa. Rio de Janeiro: LTC. 2008.
Equipamentos de protecdo individual e suas utilidades nos laboratérios. Disponivel em: http://www.unifal-
mg.edu.br/riscosquimicos/?qg=epis. Acessado em: 29/07/2013.




X FAMINAS CURSO de FARMACIA e BIOMEDICINA

AULA 1-BOAS PRATICAS DE LABORATORIO E EQUIPAMENTOS BASICOS DE
LABORATORIO

1. INTRODUCAO

A execucdo de qualquer tarefa em um laboratério de quimica envolve geralmente uma variedade de
equipamentos que, devem ser empregados de modo adequado, para evitar danos pessoais e materiais. A escolha
de um determinado aparelho ou material de laboratdrio depende dos objetivos e das condicdes em que o
experimento serda executado. Entretanto, na maioria dos casos, pode ser feita a seguinte associacdo entre
equipamento e finalidade.

O objetivo do nosso curso ndo é o de ensinar ao aluno técnicas complicadas que envolvam aparelhagem
sofisticada, mas sim no emprego correto de determinados equipamentos e vidraria, tais como os que serao
abordados nos tépicos seguintes.

2. OBIJETIVOS
- Apresentar os equipamentos basicos de um laboratério de quimica, bem como suas aplicacdes.
- Apresentar as principais montagens de vidrarias utilizadas no laboratério.

3. MATERIAIS DE LABORATORIO

Material de vidro:
1. Baldo de fundo chato ou de Florence
Utilizado no armazenamento e no aquecimento de liquidos, bem como em reagdes que se processam
com desprendimento de gas. Deve ser aquecido sobre a tela de amianto ou em manta de agquecimento.

2. Balao de fundo redondo
Muito usado em destilagbes ou para a coleta do liquido apds a condensacdo do vapor. Pode se
apresentar também na forma de baldo de destilacdo, que possui gargalo longo e é provido de saida
lateral por onde passam os gases e vapores.

3. Baldo volumétrico

g Recipiente calibrado, de precisdo, destinado a conter um determinado volume de liquido, a uma dada

temperatura. E utilizado no preparo de solucdes de concentragdo definida. Ndo é recomendado colocar
solucdes aquecidas no seu interior, nem submeté-los a temperaturas elevadas.

4 Béquer
Recipiente com ou sem graduacdo. Usado no preparo de solugdes que ndo exigem precisdo, na pesagem
e sodlidos, no aquecimento de liquidos, em reacGes de precipitacdo e de recristalizacdo. Resiste a
emperaturas elevadas. Apesar disso, ndo resiste a choques nem a variagBes bruscas de temperatura.
Pode ser aquecido sobre a tela de amianto.

5. Bastao de vidro

Usado na agitacdo e na transferéncia de liquidos e para remog¢do quantitativa de
precipitados.
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6. Bureta
Equipamento calibrado para medida precisa de volume. Permite o escoamento de liquido e é muito
utilizada em titulagdes. Possui uma torneira controlada de vazdo na sua parte inferior.

4—........................ 1

Erlenmeyer
Recipiente largamente utilizado na analise titulométrica, no aquecimento de liquidos e na
dissolugcdo de substancias. Pela sua forma conica, é muitas vezes utilizado para conter solugdes

durante rea¢®es conduzidas sob agitagao.

Condensador
Equipamento destinado a condensacao de vapores, utilizado em destilagdes ou aguecimentos sob
refluxo. Os mais comuns sdo:
(A) condensador reto: ndo é apropriado para o resfriamento de liquidos de baixo ponto de
ebuligdo.
(B) condensador de bolas: empregado em refluxos.
(C) condensador de serpentina: proporciona maior superficie de condensacdo e é usado
principalmente no resfriamento de vapores de liquidos de baixo ponto de ebulicdo

Dessecador
Usado para armazenar substdncias que devem ser mantidas sob pressdo reduzida ou em

é
i condicBes de umidade baixa.

10. Kitassato
Frasco conico de paredes reforcadas, munido de saida lateral. E usado em filtracdes sob suc¢do
(ou pressao reduzida).

11. Funil de separacao
Q Vidraria largamente utilizada em extra¢do, decantagdo, separa¢do de liquidos imisciveis e adigao

gradativa de liquidos reagentes durante uma reagao quimica.

12. Funil simples
Empregado na transferéncia de liquidos e em filtracdes simples, utilizando papel de filtro
adequado
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13.  Tubo de ensaio
Geralmente utilizado em reagdes tipo teste e em ensaios de precipitacdo, cristalizacdo e solubilidade.
Pode ser aquecido, com cuidado, diretamente sobre a chama do bico de gas.

14. Proveta
7 1 — Frasco destinado para realizar medidas aproximadas de volume. Sdo encontradas no comércio provetas
com volume nominal variando de cinco mililitros a alguns litros.

15. Pipetas
Instrumento calibrado para medida precisa e transferéncia de determinados volumes de liquidos, a dada

temperatura. Existem basicamente dois tipos de pipetas: as volumétricas ou de transferéncias (A) e as graduadas (B).
As primeiras sdo utilizadas para escoar volumes fixos, enquanto as graduadas sdo utilizadas para escoar volumes
variaveis de liquidos.

(A) (B)
16. Vidro de relégio

%1?52 Utilizado no recolhimento de sublimados, na pesagem de substancias sélidas, em evaporacdes
e na secagem de sélidos nao higroscépicos.

17. Pesa filtro: para pesagem de sélidos e armazenamento de substancias no dessecador.

18. TermOémetro:Instrumento apropriado para medida de temperatura.

‘_

19. Frasco conta-gotas: para armazenar liquidos que serdo utilizados em gotas.

11



21. Tubo capilar: tubo de vidro (capilar) utilizado em determinagdo de ponto de fusdo, cromatografia.

r:ﬂ*“-
Ez 2 B8 )?’

22. Gral de vidro e pistilo: pulverizacdo de sélidos.

MATERIAL DE PORCELANA

24. Cadinho: utilizado para a calibracdo de substancias.

A
\ -

26. Funil de Buchner: para filtragdes por suc¢ao devendo ser acoplado em um kitassato.

12



27. Gral (almofariz) e pistilo: pulverizacdo de sélidos.

27.

28.

29.

30.

31.

32.

33.

W\
7

MATERIAIS DIVERSOS:

Bico de Bunsen
Fonte de calor destinada ao aquecimento de materiais ndo inflamaveis. A chama de um bico
de gds pode atingir temperatura de até 15002C. Existem varios tipos de bicos de gas, mas
todos obedecem a um mesmo principio bdsico de funcionamento: o gas combustivel é
introduzido numa haste vertical, em cuja parte inferior hda uma entrada de ar para suprimento
de oxigénio, o gds é queimado no extremo superior da haste. Tanto a vazdo do gds quanto a
entrada de ar podem ser controladas de forma conveniente.

Espatula
Utilizada para transferir substancias sdlidas, especialmente em pesagens. Pode ser fabricada em aco
inoxiddvel, porcelana ou plastico.

C o O

Pingas
E muito empregada para segurar objetos aquecidos, especialmente cadinhos.
= Podem ser metalicas ou de madeira.

Tela de amianto com arame

‘ I Tela metdlica, contendo amianto, utilizada para distribuir uniformemente o calor
durante o aguecimento de recipientes de vidro ou metal expostos a chama do bico
de gas.

|
|

Tripé de ferro
Utilizado como suporte, principalmente de telas de amianto e tridngulos de
porcelana.

Anel ou argola
Utilizada como suporte para funis de separagao ou simples.

Garras
Sao feitas de aluminio ou de ferro, podendo ou nao ser dotadas de mufas. Ligam-
. se ao suporte universal por meio de parafusos e destinam-se a sustentagdo de
utensilios com buretas, condensadores etc.
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34. Mufa
Adaptador de ferro ou de aluminio com parafusos nas duas extremidades, utilizada
para a fixacdo de garras metadlicas ao suporte universal.

35. Suporte Universal

Serve para sustentar equipamentos em geral.

36. Suporte (ou estante) para tubos de ensaio
Pode ser feita de metal, acrilico ou madeira.

37. Pingas: pecas de varios tipos como Mohr e Hofmann, usadas para reduzir o fluxo de liquidos ou gases através de
tubos flexiveis. Outras: para segurar objetos

Pinga de Madeira Utilizada para segurar tubos de ensaio, geralmente durante
aguecimento

38. Pisseta ou frasco lavador
Frasco préprio para armazenamento de pequenas quantidades de dgua destilada,
alcool ou outros solventes. E usado para efetuar a lavagem de recipientes ou
precipitados com jatos do liquido nele contido

40. Escova para lavagem ou cepilho.

e

'.

| f
41. Triangulo: pecga de ferro com porcelana usada como suporte em aquecimento de cadinhos
/’\
,Z—_:\z
- My

14



42. Tripé de ferro

Utilizado como suporte, principalmente de telas de amianto e tridangulos de porcelana.

43. Trompa: dispositivo utilizado para aspirar o ar e reduzir a pressao no interior de um recipiente. Muito
utilizado em filtragdes por sucgdo (a vacuo).

44, Furador de rolhas de cortica ou borracha.

45. Funil de cobre: para filtragdes a quente.

7

EQUIPAMENTOS:

46. Estufa
|
. . Equipamento empregado na secagem de materiais por aquecimento. Atinge, em geral,
' temperaturas de até 50 a 400 °C.
47. Mufla ou forno

Utilizada na calcinacdo de substancias. Atinge em geral, temperaturas na
faixa de 1000 a 15002C

15



48. Balanga analitica
o Instrumento de elevada precisdo utilizado para determinagao de massa. As balangas
analiticas podem ser classificadas em duas categorias: a) balanga de bragos iguais:
efetua a pesagem mediante a comparacgao direta e b) Balanga de prato Unico: possui
um contrapeso que balanceia as massas conhecidas e o prato. Um objeto é pesado
através da remogdo de massas conhecidas até que o equilibrio com o contrapeso seja
restabelecido o valor da massa desconhecida é igual ao total das massas removidas.

49. Banho-maria: para aquecimento.

-

o/ |

50. Manta elétrica: utilizada no aquecimento de liquidos inflamaveis contidos em baldo de fundo
redondo.

=

51. Centrifuga: aparelho que acelera a sedimentacdo de sélidos em suspensdo liquida.
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54. Bomba de vacuo: aparelho destinado a producdo de vacuo ou a reducdo adicional da pressdo de um
vacuo ja existente.

4. LIMPEZA DE MATERIAL

Todo material de vidro deve ser limpo e seco antes do inicio do trabalho no laboratério.

Os recipientes podem ser considerados limpos se o exame rigoroso ndo revelar vestigios de poeira e, se
ao enché-lo com agua e esvaziar rapidamente a dgua restante, ao correr por suas paredes, formar uma
pelicula uniforme sobre a superficie, ndo ocorrendo formagdo de pequenas gotas de dgua (gordura,
gomas).

E importante criar o habito de limpar todo o material de vidro imediatamente antes e apds o uso. A
natureza da sujeira é geralmente conhecida no momento do trabalho e, poderd com certeza
comprometé-lo. Além disso, o processo de limpeza torna-se mais dificil se o material sujo for deixado de
lado por um consideravel periodo de tempo.

TECNICA DE LAVAGEM

A técnica mais simples, quando é possivel o uso de um cepilho (escova adequada) para recipientes de
vidro, é empregar um sabdo em pd ou detergente (comerciais ou de formulagBes especiais),
obedecendo a sequéncia:

e Adicionar pequena quantidade de dgua de torneira ao frasco para remover residuos.

e Verter o frasco, com cuidado no ralo da pia. Manter a torneira aberta.

e Umedecer o cepilho em agua corrente.

e Introduzi-lo no detergente e a seguir no frasco a ser limpo.

e Efetuar a escovacao do frasco previamente umedecido.

e Eliminar o detergente do cepilho com agua e dependura-lo para secagem adequada.

e Proceder a remocao de detergente do frasco lavando-o com agua, por varias vezes seguidas.

e Empregando a pisseta, passar de 5 a 10 mL de 4dgua destilada nas paredes internas do frasco.

Caso nao se obtenha o resultado esperado de limpeza, verificar a natureza da impureza:

a) Impureza conhecida: Adiciona-se aos poucos uma outra substancia (geralmente acida) que, reagindo,
forme uma solugdo de facil remoc¢ao. Apds remogdo da impureza, repetir a operacao de lavagem pela
técnica simples.

b) Impureza desconhecida: Mistura sulfocromica: solugdo saturada de K>CrO7 ou NayCrO; em H;SOa4
conc. Deixar o material a ser limpo em contato com esta solugao por varias horas, remover e lavar com
agua varias vezes, deixar escorrer e seguir o processo de lavagem normal.

OBSERVAGCOES:

Contato de mistura sulfocromica com a pele pode provocar queimadura imediata. Se isso ocorrer lavar
imediatamente a regido atingida com grande quantidade de dgua e em seguida com solucdo de NaHCO3
(bicarbonato de sédio).

e Substituintes de solucdo sulfocromica:
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e Mistura 1:1 de uma solucdo de KMnOs a 0,1 mol/L e H,SO4 conc.
e Solucdo alcalina de KMnQg4
e Solucbes alcodlicas de KOH ou NaOH.

a) Impureza organica: empregam-se solventes organicos: tetracloreto de carbono - CCls; benzina —
benzol; xilol - CeHa(CH3)2

Apds o uso do solvente apropriado, empregar a técnica de lavagem simples.

b) Gorduras: na eliminagao de gorduras, empregar solu¢des de alcalis (KOH, etc).

SECAGEM:

Técnica de Secagem Simples: deve-se secar os recipientes na parte exterior. Usualmente, o material é
seco naturalmente em algumas horas ou de um dia para o outro. Se houver necessidade de seca-los
internamente, emprega-se estufa aquecida eletricamente a temperatura de 100 — 1209C por 2 horas
(necessidade rdpida do material).

Nunca usar este processo quando se tratar de material volumétrico!!!

Técnica de secagem de material volumétrico (Pipetas, buretas, etc.)

- Secagem por evaporacdo a temperatura ambiente (rotineira).

- Por corrente de ar, por exemplo, ar aspirado por meio de uma trompa de agua ou bomba de vacuo.

- Uma secagem mais rdpida pode ser obtida apds enxaguar o material repetidas vezes com pequenas
porcdes com alcool ou acetona.

Material volumétrico ndo deve ser seco em estufa, nem deve ser aquecido.

SOLUGOES PARA LIMPEZA

Solugdo sulfocromica: Dissolver 20g de K2Cr207 em 17 mL de H2S04 concentrado em agua e eleva-se o
volume a 100 mL. A temperatura elevar-se-a a 70-80°C. Deixe a mistura esfriar até cerca de 40°C e
transferir para um frasco de vidro seco com rolha de vidro.

Antes de usar a mistura sulfocrmica para limpeza, o recipiente deve ser lavado com dgua para remogao
de matéria organica e particularmente, agentes redutores.

A mistura tem propriedade de solvente e de poderoso oxidante, sua exaustdo é prontamente
reconhecida pela mudanga de cor do castanho-avermelhado para o verde. Periodicamente é
aconselhavel filtrar a mistura através de |13 de vidro colocado no fundo de um funil de vidro (removem-se
assim pequenas particulas que poderdo entupir a ponta de buretas).

Solugao alcodlica de hidroxido de potasssio: Uma solugdo de KOH em etanol a 95% ou 20 mL de solugdo
saturada de KOH em 80 mL de etanol é til para eliminar substancias gordurosas ou carbonizadas. Nao
deixe em contato com material volumétrico mais do que 5 minutos, pois, ela ataca lentamente o vidro.
Mantenha em frascos de polietileno. Seu uso pode ser repetido mesmo apds escurecimento.

Solugdo acida: solubilizar a frio 70 ml de acido sulfdrico em 30 ml de agua oxigenada 30 v. aquecer a
aproximadamente 80°c para a utilizacdo; deixar agir por 15 a 20 min. apds o seu uso conservar em
geladeira.

18



ATIVIDADE PRATICA:

1. Numere e dé nome a todos os materiais presentes nas montagens abaixo:

a) Montagem para destilacdo simples

b) Montagem para aguecimento sob refluxo

2
ua .0
1 {2
&

V -=— Entrada de

agua fria
e 4
‘5‘ Liquido em

<=1 7 ebulicdo

2. RESPONDER AOS “DESAFIOS” ENTREGUES PELO PROFESSOR.
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X FAMINAS CURSO de FARMACIA e BIOMEDICINA

AULA 2- ESTUDO DA ESTRUTURA DE MOLECULAS ORGANICAS COM O AUXILIO DE MODELOS

Os compostos organicos podem ser representados de diversas formas, como por meio de uma férmula estrutural
plana, de uma férmula estrutural simplificada ou condensada ou de uma férmula de tracos. No entanto, a
representagdo mais simples é por meio da férmula molecular.

As ligacGes simples sdo representadas pelos bastdes retos, a ligacdo dupla é representada por 2 bastGes curvos e a
ligacdo tripla por 3 bastdes curvos.

A convencdo de cores utilizadas nos modelos atomicos é esfera:
e Branca (hidrogénio) = 1 ligacdo

Vermelha (oxigénio) = 2 ligagGes

Azul (nitrogénio) = 3 ligacbes

Preta (carbono) = 4 ligagGes

As cadeias carbonicas podem ter seu tipo (aberta, fechada, aromatica) previsto pela relagdo entre niumerode Ce H,
na férmula molecular:

e Cadeia aberta:onumerode Hé=2xC+2

e (Cadeiafechada: onimerodeHé=2xC

e Cadeia aromatica: onumerode Hé=C

ATIVIDADE:
1. Represente, com o modelo molecular, a estrutura quimica das moléculas a seguir.
2. Represente a fdrmula de tracos das moléculas a seguir.

a) Hz b) 02 C) Nz
d) Hzo e) NH3 f) CH4
g) CzHe h) C2H4 I) C6H14
j) CeH1z K) CeHs

20




X FAMINAS

CURSO de FARMACIA e BIOMEDICINA

AULA N° 3 - COMPOSTOS ORGANICOS: PROPRIEDADES FiSICAS E ESTRUTURA MOLECULAR

TESTE DE SOLUBILIDADE

1. OBJETIVOS:

Observar como as propriedades fisicas dos compostos organicos variam de acordo com sua estrutura molecular.

Observar as diferencas entre as propriedades fisicas dos compostos organicos e inorganicos.

2. PROCEDIMENTO

[ )
e |dentificar os 12 tubos de ensaio de 1 a 12.
e Nos tubos de 1 a 6 colocar 2 mL de hexano
e Nos tubos de 7 a 12 colocar 2 mL de agua
e Colocar nos tubos, de 1 a 6, 2 mL das substancias na ordem A, B, C, D, E, F
e Colocar nos tubos, de 7 a 11, 2mL das substancias A, B, C, D, E, F
e Preencher a tabela abaixo:
TUBO A TUBO B TUBO C TUBO D TUBOE TUBOF
Composto | Metanol Etanol Isopropanol | Butanol Heptano Cloreto sddio
Férmula
estrutural
Polaridade
do composto
Solubilidade
em hexano
Solubilidade
em agua

3. QUESTIONARIO:
a) justifique a solubilidade ou ndo de cada composto, de A a F, em hexano.

A.
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b) justifique a solubilidade ou ndo de cada composto, de A a F, em agua.

A.
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AULA N° 4 - COMPOSTOS ORGANICOS: PROPRIEDADES FiSICAS E ESTRUTURA MOLECULAR

DETERMINACAO DO PONTO DE FUSAO

1. INTRODUCAO

Fusdao é o nome do processo de passagem de uma substancia do estado sdélido para o estado liquido. Um sélido é
chamado cristalino quando se funde bruscamente a uma temperatura determinada, que se mantém constante (se a
pressdo permanecer constante), até que a mudanca de fase se complete. Os sélidos ndo cristalinos (sélidos amorfos)
vao amolecendo gradativamente durante a fusdo, pois durante o processo a temperatura vai aumentando.

O ponto ou faixa de fusdo depende das forcas existentes entre as moléculas (ou entre os ions, no caso de cristais
ibnicos) da substancia sdlida. Se estiverem fortemente ligadas umas as outras, a temperatura necessdria para
separa-las deve ser elevada, para disp6-las em sua nova forma, o liquido. Neste estado, as particulas ndo podem se
afastar muito umas das outras e nem se avizinhar demais. Por isso, suas caracteristicas fisicas sdo intermediarias
entre sélidos e gases.

Substancias diferentes em geral possuem temperaturas de fusdo diferentes, que as caracterizam. Por exemplo,
compostos organicos com propriedades semelhantes como os hidrocarbonetos parafinicos sdo dificeis de se
distinguir, pois tém reatividades quimicas idénticas. No entanto, o ponto de fusdo ndo é o mesmo, e sua
determinacdo serve para identificar um hidrocarboneto, separando-o dos demais.

A pureza de uma substancia também influi grandemente no valor de seu ponto de fusdo, podendo reduzi-lo ou
aumentd-lo. Portanto, através da determinacdo da temperatura de fusdo pode-se também avaliar o grau de pureza
de um sélido. Para algumas substancias ndo existe ponto de fusdo, pois elas se decompdem antes de se fundirem. A
madeira, por exemplo, quando é aquecida nao se funde, mas carboniza-se. A lignina e a celulose, constituintes da
madeira, decompdem-se e se transformam em substancias volateis. Muitas substancias orgéanicas e inorganicas
manifestam comportamento andlogo.

Quando se aquece um sélido a partir de uma temperatura muito inferior a do seu ponto de fusdao, esta sobe
gradualmente até alcangar esse ponto. Ainda que o fornecimento de calor prossiga, a temperatura mantém-se
inalterada por um certo intervalo de tempo. O calor que, antes da substancia atingir o seu PF era utilizado para
aumentar a vibracdo molecular (ou ibnica), agora é empregado para arrancar as particulas das posi¢cbes que
ocupavam. Ou seja, a energia calorifica destina-se apenas a destruir o reticulo cristalino, ndo contribuindo para o
aumento da temperatura. Nessa fase, a energia calorifica empregada é chamada de calor latente de fusdo. A
substancia encontra-se parte no estado sélido e parte no estado liquido, isto €, numa fase de transicdo para o estado
liquido.

Na teoria, o ponto de fusdo de um sdélido puro deve ocorrer sempre a mesma temperatura. Na prdtica, entretanto,
equilibrio entre sélido e liquido quase nunca é atingido, devido a fatores como quantidade da amostra, tamanho do
cristal, razao de aquecimento, tipo de aquecimento usado, etc. Em geral, podemos dizer que um composto puro tem
um ponto de fusdo bem definido (a substancia funde-se inteiramente dentro da faixa de 1 a 2°C, enquanto uma
substancia impura tem o ponto de fusdo indefinido e, portanto, funde-se lenta e gradualmente numa faixa de varios
graus). Por isso, o procedimento de determinag¢do do ponto de fusdo de um composto impuro devera ser repetido
apds purificacdo, normalmente, por recristalizagdo. E importante lembrar que alguns compostos organicos muito
polares, como aminodcidos, sais de acidos ou aminas, carboidratos, etc. fundem-se com decomposicao num
intervalo de temperatura consideravel, mesmo estando puros.
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2. PARTE EXPERIMENTAL

1. Dessecar a amostra em estufa a cerca de 100°C (exceto para substancias que fundam a temperaturas até 100°C)
pelo tempo especificado a deixa-la resfriar em dessecador.

2. Triturar uma pitada da amostra em gral com auxilio do pistilo até obter um pd com a minima granulometria
possivel.

3. Selar trés tubos de ensaio em uma de suas extremidades na chama do bico de bunsen, tomando o cuidado de
girar o tubo constantemente para que ele ndo se entorte ao fundir.

4. Inserir cerca de 1 cm de pd nos tubos capilares, compactando o mesmo por batidas firmes da extremidade
fechada contra a bancada ou com auxilio de uma proveta.

5. Proceder a montagem mostrada na ilustracdo a seguir, na seguinte sequéncia: suporte universal, tripé, tela de
amianto, béquer, glicerina, garra, termémetro com capilares e elastico e, por fim, bico de bunsen.

6. Acender a chama do bico de bunsen e regula-la de forma que ndo seja nem fraca nem muito intensa.

7. Agitar vez ou outra a glicerina com bastdo de vidro para homogeneizagao do calor.

8. Observar atentamente a temperatura inicial (aquela em que se comeca a perceber goticulas de liquido sendo
formadas) e a temperatura final de fusdo (aquela na qual todo o sdlido fundiu). Registra-las.

9. Apagar a chama do bico de bunsen fechando os registros de gas da bancada. Retirar o termémetro com cuidado e
apoia-lo sobre papel toalha, a fim de remover excesso de glicerina. Ao esfriar, retirar os capilares e descarta-los em
recipiente adequado para material perfuro-cortante.

10. Comparar o valor obtido com o valor tabelado segundo na literatura cientifica.

([ termometro
| g
-
. ca p] lar com Ef———h:mafmwun
n-:] "i"E] d-E amost ra ";"3,_ rolha com [emda
liquido ™ -~
tubo de
T Thiele anel de bomracha
T acima do dleo
\'—""_'—_.__
.If,;__'_‘—\—\_._"'::_“'\_\-‘\\l
*-";::/ aquega
- |

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL:

Preparo do tubo capilar:

e ligar o bico de bunsen.

e aquecer na chama do bico de bunsen, uma das extremidades do tubo capilar fazendo um movimento de rotacdo
nesse tubo, até que apareca um pequeno nédulo - nesse momento o capilar devera estar fechado em um dos lados.

Preparo da amostra:

e colocar a amostra desconhecida, que se quer determinar o ponto de fusdo em um vidro de reldgio, pulverizar
com o pistilo e colocar a amostra dentro do tubo capilar até altura maxima de 1 cm no tubo. Fazer o mesmo para os
padrdes a-naftol e acido benzoico.

e manter o tubo capilar o mais horizontal possivel, empurrar sua extremidade aberta de encontro a amostra e
acomodar a amostra no tubo.
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e em um tubo de vidro grande, soltar o capilar do extremo superior do tubo de vidro até o fundo, com a ponta
fechada voltada para baixo. Repetir esta operagdo até que se forme uma camada compacta da amostra no fundo do
tubo capilar.

Determinagao do Ponto de Fusao:

e introduzir um termoémetro, em rolha furada, até a metade do tubo de Thiele.

e prender no termémetro, os tubos capilares que ja deverdo estar com as amostras (desconhecida, a-naftol e acido
benzoico), utilizando um elastico, tomando cuidado de deixar as amostras o mais perto possivel do bulbo do
termOmetro.

e adaptar uma garra e fixar o termémetro.

e Adicionar o liquido ao tubo de Thiele até acima do gargalo da alca.

e aquecer lentamente o banho de éleo com bico de Bunsen, agitando constantemente o éleo. Préximo ao ponto de
fusdo a temperatura do banho deve aumentar de 2 a 3 graus por minuto.

e registrar a temperatura na qual aparece a primeira gota de liquido e a temperatura na qual desaparece o restante
da porc¢do sélida, para cada amostra. Essa faixa de temperatura representa o ponto de fusdo para a substancia pura
usada.

e Registrar os valores das temperaturas de inicio e final da fusdao no quadro a seguir:

AMOSTRA TEMPERATURA INICIAL (oC) | TEMPERATURA FINAL (oC) | TEMPERATURA TABELADA (oC)

DESCONHECIDO

ALFA-NAFTOL

ACIDO BENzOICO

4. QUESTIONARIO:

e Que se entende por ponto de fusdo? Com que finalidade é usado?

e Por que se recomenda que a determinagdo do ponto de fusdo seja realizada inicialmente com o a-naftol e ndo
com o acido benzdico?

e Tendo em vista a estrutura molecular do a-naftol, do acido benzdico, apresente uma explicagdo para as
diferencas de seus pontos de fusdo.

e De acordo com os valores obtidos no experimento, quem é a substancia desconhecida? Justifique.

5 - BIBLIOGRAFIA:
1. VOGEL, A. I., Quimica orgdnica: andlise orgdnica qualitativa. 3. ed, Rio de Janeiro, Ao Livro Técnico SA, 1981. v. 1.
2. Phisical Chemistry HANDBOOK, 57 th Edition.
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AULA N° 5 - RECRISTALIZAGAO

1. INTRODUCAO

Substancias sélidas contaminadas com pequenas quantidades de impureza geralmente sdo purificadas por
cristalizagdo com um solvente apropriado ou com uma mistura de solventes. O processo baseia-se na diferenca de
solubilidade do sélido no solvente quente e frio. O sélido a ser purificado deve se dissolver totalmente no solvente
guente e ser insollvel no solvente a temperatura ambiente, assim, ao resfriar a solucdo, o sélido se recristaliza e é
separado por filtragdo. O método é composto, portanto, das seguintes etapas:

1. Dissolugdo do sdlido a ser purificado em um solvente ou em uma mistura de solventes apropriados no ponto, ou
proximo do ponto de ebulicdo do solvente, O solvente apropriado é aquele em que o coeficiente de solubilidade do
sélido é grande quando ele estd quente e pequeno quando ele estd frio. Os solventes mais utilizados sdo: éter etilico,
hexano, etanol, metanol, acetona, cloroférmio, diclorometano, acetato de etila e dgua. Quando se tratar de
substancias muito solliveis em um solvente e pouco sollUveis em outro, podem-se obter bons resultados utilizando
uma mistura dos dois solventes, caso eles sejam misciveis entre si.

2. Descoloracdo: impurezas coloridas podem ser eliminadas pela adicdo de uma pequena quantidade de carvao
ativado, que adsorve substancias coloridas.

3. Filtracdo da substancia a quente para a retirada das impurezas insoluveis em temperaturas elevadas.

4. Resfriamento da solugdo para permitir a recristalizagao da substancia dissolvida. O tamanho dos cristais formados
depende do tempo de resfriamento da solucdo: um resfriamento lento leva a formacdo de cristais maiores, com
formas bem definidas.

5. Separacdo dos cristais por filtracdo a vacuo.

2 - PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

1. Colocar aproximadamente 0,1 g de acido benzdico em um béquer de 50 mL.

2. Adicionar aproximadamente 15 mL de agua fria e misturar bem. Observar.

3. Aquecer a mistura e observar.

3.1. O 4cido benzdico é soluvel em 4gua fria? E em dgua quente?

4. Quando comecar a ebuli¢cdo, colocar o funil de vidro sem haste, emborcado sobre o béquer. 1SSO E FEITO PARA
AQUECER O FUNIL.

4.1. Por que o funil deve ser aquecido?

5. Preparar um papel de filtro pregueado, para filtragem da solucdo a quente.

Preparar a montagem para filtragao.

Colocar o papel de filtro no funil, sem adapta-lo com agua.

Retirar a mistura em ebuligao e filtrar imediatamente.

. Recolher o filtrado em outro béquer de 100 mL.

10 ApOs a filtragdo se completar, deixar o béquer com o filtrado em repouso, observar o que acontece quando a
solugdo vai se esfriando, (para acelerar o resfriamento colocar na geladeira ou em banho de agua gelada).
11.Preparar a montagem para uma nova filtracdo, desta vez uma filtragdo simples, em funil com haste e sem usar o
papel de filtro pregueado. Pesar antes o papel de filtro.

12.Filtrar a mistura com os cristais formados e lavar com pequena quantidade de 4gua fria.

12.1. Por que se deve usar agua fria e em pequena quantidade?

13.Estender o papel de filtro sobre uma placa de petri e secar os cristais na estufa a uma temperatura de
aproximadamente 100 °C.

14.Depois de seco pesar os cristais.

© o~
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3 — QUESTIONARIO

1. Que se entende por recristalizagao?

2. Descrever todas as etapas de uma recristalizacao.

3. Arrecristalizacdo é uma operacao fisica ou quimica? Por qué?

4. Citar algumas caracteristicas que um solvente deve apresentar para que seja empregado na recristalizacdo.

5. Por que é mais indicado que a solucdo seja esfriada espontaneamente, apds aquecida?

6. Citar os métodos usados para acelerar a cristalizagdo de uma determinada substancia.

7. Como é possivel determinar o grau de pureza de uma substancia cristalina?

4. BIBLIOGRAFIA

01.0HLWILER, O. A., Quimica inorgdnica. Sao Paulo, Edgard Blucher Ltda. 1971.

02.VOGEL, A. |., Quimica orgdnica: andlise orgdnica qualitativa, 3 ed., Rio de Janeiro, Ao livro Técnico S.A., 1981. v. 1.
03.SOARES, G. S.; SOUZA, N. A,; PIRES, D. X., Quimica orgénica: teoria e técnicas de preparag¢do, purificacdo e
identificagdo de compostos orgdnicos, Rio de Janeiro, Guanabara S. A. 1988.

27



V=
A< I_AM I NAS CURSO de FARMACIA e BIOMEDICINA

AULA N° 6 - CARACTERIZACAO DE GRUPOS FUNCIONAIS

1. INTRODUCAO

A identificacdo de compostos organicos, que contém o atomo de carbono como elemento central, é facilitada pela
organizacao em fung¢des. Cada grupamento funcional tem propriedades especificas, associadas as suas estruturas e
que podem ser generalizadas para todos os compostos que apresentam o mesmo grupamento, isto é, pertencem a
mesma fung¢do organica.

As func¢les organicas mais comuns sdo os alcanos (hidrocarbonetos saturados), alquenos, alquinos e
hidrocarbonetos aromdticos, haletos de alquila, alcodis, aldeidos, cetonas, acidos carboxilicos, ésteres, aminas e
fendis. Cada uma dessas classes de compostos apresenta reagcdes quimicas especificas que podem ser utilizadas para
sua caracterizagdo.

Nesta pratica serdo utilizadas algumas reac¢des para identificar a presenca de alguns grupamentos funcionais.

2. OBJETIVO: identificacdo e confirmacdo de alguns grupos funcionais através de rea¢des quimicas especificas.

3. PROCEDIMENTOS

3.1- REACOES PARA DIFERENCIACAO DE HIDROCARBONETOS SATURADOS E INSATURADOS

Teste com permanganato de potassio (teste para insaturagdo)

Amostras a serem testadas: ciclohexano, ciclohexeno e amostra X.

Coloque 1 mL do ciclohexano em um tubo de ensaio e adicione 0,5mL de solu¢do aquosa de KMnO, a 4%. Repita para o
ciclohexeno e para a amostra X. Observe. O descoramento da solu¢do de KMnO, e a formacgdo de um precipitado marrom
caracterizam um hidrocarboneto insaturado ou indicam a presenca de ligacdo multipla entre carbonos num composto que
nao seja hidrocarboneto.

3.2 - REACAO PARA IDENTIFICAGAO DE FENOIS

Reacgdo com cloreto férrico

Amostras a serem testadas: fenol, etanol, acido acético e amostra X.

Coloque 1 mL da amostra em um tubo de ensaio, adicione 2 gotas de solucdo de cloreto férrico e observe se ha
formacdo de precipitado colorido (preto ou azul escuro até vermelho). A variacdo de cor revela a presenca de fenol
no meio.

3.3- REAC()ES PARA IDENTIFICACAO DE ALDEIDOS E CETONAS

Reagao com 2,4-dinitrofenilhidrazina (identificagao do grupo carbonila)

Amostras a serem testadas: formaldeido, acetona, etanol e amostra X.

Em um tubo de ensaio, adicionar 3 mL do reagente e 3 gotas da primeira substancia a ser testada. Agitar e observar
se ha formacgdo de precipitado colorido (ou mudanga de cor do meio). Repetir para as demais amostras a serem
testadas. A maioria dos aldeidos e cetonas formam dinitrofenilhidrazonas, que sdo sélidos insoltveis (normalmente
apresentam coloragao que varia de vermelho a amarelo).

3.4- REAGOES PARA DIFERENCIAR CARBONILAS DE ALDEIDOS E CETONAS

a) Teste de Tollens (formacdo do espelho de prata)

Amostras a serem testadas: formaldeido, solucdo de glicose a 1%, acetona, amostra X.

Em um tubo de ensaio adicionar 1 mL do reagente de Tollens. Gotejar 0,5 mL da amostra teste sobre o reagente de
Tollens. Agitar e observar. Se a reacdo ndo ocorrer a temperatura ambiente, aquecer ligeiramente em banho-maria.
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A formacgdo de um precipitado escuro de prata e/ou a formacdo de espelho de prata sdo resultados indicativos da
presenca de aldeido ou de outro grupo redutor. Repetir para as demais substancias a serem testadas.
OBS - CUIDADO! Lave bem os tubos de ensaio. O espelho de prata é explosivo!

b) Ensaio com Reagente de Fehling

Amostras a serem testadas: dcido acético, solucdo de glicose a 1% e amostra X.

Em um tubo de ensaio, adicionar 1 mL da solugdo de Fehling A e 1 mL da solugdo de Fehling B. Agitar o tubo. Em
seguida, adicionar 3 gotas da primeira amostra, aquecer cuidadosamente o tubo em um bico de gas (da superficie
para o fundo, nunca diretamente no fundo, pois pode ocorrer projecdo) e observar. Repetir o mesmo procedimento
com as demais amostras. O aparecimento de um precipitado marrom tijolo (ou um espelho de cobre nas paredes do
tubo), comprova a presenca de carbonila de aldeido.

3.5- TESTE PARA IDENTIFICACAO DE ACIDO CARBOXiLICO

Amostras a serem testadas: acido acético, formaldeido e amostra X.

Colocar 1 mL da amostra em um tubo de ensaio e adicione cerca de 1 mL de solu¢cdo de NaHCO3. A evolugdo de
didxido de carbono (borbulhamento) indica a presenca de grupo carboxila.

5.QUESTIONARIO

Anotar os resultados de todas as reac¢des realizadas em uma tabela.

1. Desenhar as estruturas de todas as substancias (amostras) empregadas nos ensaios.

2. ldentificar todos os grupos funcionais presentes na amostra desconhecida.

3. Escrever as reagGes quimicas envolvidas nos ensaios realizados.

4. Em que se baseia o teste de Lucas? Qual é a ordem de reatividade dos alcodis neste ensaio?

5. Em que se baseia o ensaio empregando o reativo de Fehling?

7. Suponha que vocé tenha trés frascos sem rétulos que contenham o 3-hepteno, o benzeno e o etanol, ndo
misturados. Proponha uma forma de identifica-los.

8. Qual composto é a substancia desconhecida? Justifique.

TESTE AMOSTRAS FORMULA ESTRUTURAL RESULTADO OBTIDO
Teste com permangana ciclohexano
de potassio ciclohexeno
Teste para insatura¢ao| amostra X
Reagdo com cloreto fenol
férrico etanol
amostra X
Reagao com 2,4- formaldeido
dinitrofenilhidrazina acetona
identificacdo do etanol
grupo carbonila amostra X
Teste de Tollens formaldeido,
formagao do espelho | acetona
de prata amostra X
Ensaio com Reagente | formaldeido,
de Fehling acetona
amostra X
Teste para acido acético
identificacdo de acido | formaldeido
carboxilico amostra X
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AULA N° 7 - CROMATOGRAFIA COLUNA

1. INTRODUCAO

Existem numerosos métodos de separacdo de substancias, todos eles baseados nas diferencas que essas substancias
apresentam nas suas propriedades fisico-quimicas (estado fisico, solubilidade, etc). Um dos métodos universais de
separacdo de compostos é a cromatografia. As técnicas cromatograficas destinam-se a separar componentes de
misturas e baseiam-se todas na diferente distribuicdo (diferencial) dos varios componentes de uma mistura entre
duas fases — a fase mdvel e a fase estaciondria. A separagdo ocorre devido aos diferentes graus de particdo dos
diversos componentes entre as duas fases. A fase mével pode ser um liquido ou um gas e a fase estacionaria pode
ser solida ou liquida. As diversas combinacGes entre estas duas fases originam os diferentes tipos de técnicas
cromatograficas, conforme o critério de classificagcdo considerado.

Assim, entre outros, pode-se falar de cromatografia liquida ou gasosa, se se considera o estado fisico do eluente, de
cromatografia de adsor¢do ou de parti¢do, se se considera o fendmeno que da lugar as interagdes entre o soluto e as
fases cromatograficas, ou ainda de cromatografia em coluna ou em camada fina, se se toma o suporte
cromatografico como critério de classificagdo.

Na cromatografia em coluna, a fase moével (eluente) é obrigada a percorrer uma coluna cheia com a fase
estacionaria. Coloca-se no topo da coluna uma solucdo concentrada, contendo os componentes a separar, de modo
a formar uma banda pouco espessa. Adiciona-se entdo o eluente que arrasta os componentes através da coluna,
com velocidades diferentes consoante a afinidade relativa dos componentes da mistura para o adsorvente (fase
estaciondria) e a sua solubilidade.

2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

a) Empacotamento da coluna:
e Prepare uma coluna para cromatografia utilizando silica gel como fase fixa, da seguinte maneira: em um
erlenmeyer, coloque 5g de silica gel em cloroférmio (ou diclorometano), até obter uma pasta fluida, homogénea e
sem bolhas de ar.
e Encha a terga parte da coluna cromatografica com o mesmo solvente e derrame a pasta fluida de modo que ela
sedimente aos poucos e de forma homogénea. Caso haja bolhas de ar oclusas na coluna, golpeie-a suavemente, de
modo a expulsa-las.
e Controle o nivel do solvente abrindo ocasionalmente a torneira da coluna.
e Terminada a preparacdo, o nivel de solvente (eluente) deve estar 1 cm acima do topo da coluna de silica gel.

b) separagdo dos componentes de uma mistura:

Distribua homogeneamente sobre o topo da coluna de silica gel, com auxilio de uma pipeta ou conta-gotas, 1mL de
uma mistura de alaranjado de metila e azul de metileno.

Apds a adsorcdo pela coluna, proceda a eluicdo com etanol, vertendo cuidadosamente o solvente pelas paredes
internas da coluna, tomando cuidado para ndo causar disturbios ou agitagcdo na coluna. Ao mesmo tempo, abra a
torneira para escoar o solvente.

Eluir todo com etanol. Observe que a ordem de eluicdo é o alaranjado de metila sai com etanol enquanto o azul de
metileno fica retido na coluna.
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3. QUESTIONARIO
1- Cite as caracteristicas do solvente para lavar ou arrastar os compostos adsorvidos na coluna cromatografica.

2- Qual é o principio basico que envolve a técnica de cromatografia:

3. Justifique que a ordem de eluicdo é o alaranjado de metila sai com etanol enquanto o azul de metileno fica retido
na coluna.

4- A alumina, ou 6xido de aluminio, tem agdo bdsica e interage fortemente com espécies 4cidas; por sua vez, a silica
gel interage com espécies basicas devido a natureza acida do 6xido de silicio. Baseado nessas informacdes, explique
o comportamento distinto dos dois corantes empregados quando se usa alumina ou silica como fase fixa. A estrutura
dos dois produtos estd apresentada abaixo:

N SO-H
AN
CH Ji I I :L CH
N s7 N

Azul de Metileno

Alaranjado
CH;—N de metila

4. BIBLIOGRAFIA:

1. VOGEL, A.l. Quimica orgdnica: andlise orgdnica qualitativa. Rio de Janeiro, Ao Livro Técnico S. A, 1985. V. 1.
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AULA N° 8 - CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA (CCD)

1. INTRODUGAO

Cromatografia é uma das técnicas mais versateis para a separac¢ao de misturas complexas de substancias. A técnica
foi usada, inicialmente, para a separacdao de substancias coloridas, de onde adveio sua denominacdo. O
desenvolvimento do método, a partir de 1930, tornou possivel sua utilizacdo também para a separagdo de
substancias incolores. O método baseia-se na migracdo diferencial das substancias em um sistema cromatografico,
constituido pela mistura a ser separada, pela fase mével e pela fase estacionaria. A fase moével é composta de um
gas ou um liquido, os quais arrastam a amostra através da fase estaciondria, sendo esta constituida de um sdlido ou
um filme liquido suportado em um sdlido. Considerando-se o mecanismo de separag¢do por processos fisicos, os
métodos cromatograficos podem ser de adsorgdo ou de particao.

Cromatografia em Camada Delgada (CCD)

A cromatografia em camada delgada é uma das técnicas analiticas mais utilizadas por ser simples, rapida, sensivel,
de baixo custo e requerer somente miligramas de amostra. O método é usado para determinar o nimero de
componentes de uma mistura, verificar a identidade de substancias e acompanhar o curso de reagdes quimicas.

A técnica é realizada em placas que contém em uma de suas superficies um material adsorvente, que constitui a fase
estacionaria. Os adsorventes sdo aplicados na forma de suspensdao em agua, manualmente ou com espalhadores
encontrados comercialmente — os mais utilizados sao a silica gel (SiO; x H20) e o 6xido de aluminio (alumina) (Al,Os).

As amostras sdo aplicadas com tubos capilares em uma das extremidades da placa, que é, em seguida, colocada em
uma cuba contendo solvente, denominado eluente. As se deslocar pela placa cromatografica, o eluente arrasta os
constituinte da amostras a diferentes alturas da placa, de acordo com a polaridade das substancias presentes na
mistura. As substancias menos polares se deslocam mais rapidamente pela placa do que as mais polares. O
deslocamento de uma substancia na placa cromatografica é expresso como valor de Rf, do inglés “ratio to the front”,
gue é a relacdo entre a distancia percorrida pela substancia e a distancia percorrida pelo eluente na placa. A
visualizacdo das substancias é conseguida pela revelacdo das placas por métodos fisicos, quimicos e até mesmo
biolégicos, com a utilizacdo de reagdes enzimaticas.

Exemplos de alguns reveladores:

*Vapores de iodo: revelador para substancias organicas no geral.

*Solugdo alcodlica de H2504: revelador especifico para derivados de carboidradtos.
*Solugdo alcodlica de ninhidrina: revelador especifico para aminas.

*Solugdo alcodlica de 2,4-dinitrofenilhidrazina: revelador especifico para aldeidos e cetonas.
*Luz ultravioleta: revelador para compostos com sistemas de ressonancia extensos.
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< se revela com um tipo de reagente
2 se ravela com outro tipo de reagente
amostras aplicadas Al se revela com ambos tipos de reagentes
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2. PARTE EXPERIMENTAL:

a. Aplicagdo da amostra na placa

e Dissolver em béqueres ou vidrinhos, uma pequena quantidade das amostras, alaranjado de metila e azul de
metileno.

e  Utilizando um capilar, aplicar duas ou trés por¢des da solucdo de pigmentos sobre uma placa de silica (2,5 x 7,5
cm) a 1,0 cm de uma das extremidades, conforme orientado pelo professor. Evitar a difusdo da mancha de forma
gue seu diametro ndo deva ultrapassar a 2 mm durante a aplicacdo da amostra. . Lembrar que as aplicacdes devem
ter o menor diametro possivel. Deixar o solvente evaporar.

e Tracar uma linha reta na extremidade superior da placa e fazer uma pequena marca lateralmente no nivel das
aplicacOes.

e  Eluir a placa com as mostras aplicadas na cuba contendo o eluente (cloroférmio).

e  Revelar a placa utilizando vapores de iodo como revelador.

b. Desenvolvimento do cromatograma

Preparar uma cuba colocando uma tira de papel de filtro de 4 x 5cm e 5mL de cloroférmio. Esperar o tempo
suficiente para que ocorra a completa saturacdo. Colocar cuidadosamente a placa na cuba, evitando que o ponto de
aplicacdo da amostra mergulhe no solvente. Quando o solvente atingir cerca de 0,5cm do topo da placa, remover a
placa e marcar a frente do solvente (linha de chegada da fase médvel). Deixar secar ao ar e observar o nimero de
manchas coloridas.

Observagdo: As manchas observadas no cromatograma, sGo normalmente identificadas, em ordem decrescente de
valores de Ry,.

c. Aplicar em outra placa cromatogrdfica o extrato de cravo, obtido em aula anterio, e o padrdo Eugenol.

3. QUESTIONARIO:
1) Qual é o significado dos termos FASE MOVEL, FASE ESTACIONARIA, ELUICAO E CROMATOGRAMA?

2) O que é rf? Como ele é calculado? Que condi¢Ges podem modificar seu valor?

3) Observe as estruturas abaixo. Qual delas vocé esperaria encontrar, apds eluicdo de uma placa com elas, mais
retida e menos retida? Por qué?

= e

“ E= *-u:_] NH, HD.H“M?& OH
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4. Copiar o cromatograma obtido com os corantes, obedecendo fielmente a distancia entre o ponto de aplicacdo,
bem como a distancia percorrida por cada substancia, iniciando pelo ponto de aplicacao até o centro de maior
concentra¢do da mancha.

linha tracada

i) 0 0 — marcagio no nivel da aplicagio

5. Copiar o cromatograma obtido com os extrato de cravo e eugenol, obedecendo fielmente a distancia entre o
ponto de aplicacdo, bem como a distancia percorrida por cada substancia, iniciando pelo ponto de aplicacdo até o
centro de maior concentragdo da mancha.

linha tracada

i) 0 0 — marcagio no nivel da aplicagio

4- BIBLIOGRAFIA
1. COLLINS, C. H.; BRAGA, G. L.; BONATO, P. S., Introdug¢do a métodos cromatogrdficos, 6. ed, Campinas, Editora da
UNICAMP, 1995.
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AULA N° 9 — EXTRACAO E ISOLAMENTO DO OLEO DE CRAVO

1. INTRODUCAO

A destilacao é um método de separacao de liquidos misturados com sdlidos ou com outros liquidos, baseado nas
diferencas dos pontos de ebulicao dos diferentes componentes da mistura. O processo consiste no aquecimento de
um liquido até seu ponto de ebulicdo, fazendo-o passar para o estado gasoso e, em seguida, retornar a forma liquida
(condensacdo) por meio da refrigeracdo do vapor. O liquido obtido da condensacdo do vapor é chamado de
destilado.

O ponto de ebulicao é definido como a temperatura na qual a substancia passa do estado liquido para o gasoso, ou
seja, a temperatura na qual a pressao de vapor do liquido se iguala a pressdo externa exercida sobre a superficie do
liquido. A pressao de vapor de um liquido é a pressao exercida pelo liquido sobre a sua vizinhanca, resultante da
saida de moléculas da superficie do liquido na forma gasosa. O aumento da temperatura provoca o aumento da
pressdo de vapor do liquido, pois o aguecimento aumenta a energia cinética das moléculas, deslocando o equilibrio
para o sentido de formacdo de gas. A uma determinada temperatura, a pressdo de vapor é constante, sendo
normalmente expressa pela altura de uma coluna de mercurio que produza a mesma pressao. As impurezas podem
aumentar ou diminuir o ponto de ebulicdo, dependendo do tipo de interacao existente entre elas e o liquido.

Cuidado a ser tomado: no processo de destilagdo, o aguecimento forma bolhas de vapor na superficie inferior do
liguido em contato com o vidro aquecido do baldo de destilacdo. A presenca de ar dissolvido no liquido, ou aderido
como uma pelicula na superficie dspera do vidro, facilita a formacdo de bolhas. Com o aquecimento, a pressao
dentro da bolha eleva-se acima da pressdo atmosférica e, em consequéncia, a bolha é expelida. Dessa maneira, a
presenca de pequenas bolhas de ar ou de outros nucleos promove uma destilacdo regular, na qual a formacao de
bolhas de vapor ocorre harmoniosamente. Por outro lado, se a mistura liquida ndo contiver ar dissolvido ou se as
paredes do baldo de destilacdo estiverem muito lisas, as bolhas se formarao com dificuldade e a temperatura podera
elevar-se acima do ponto de ebulicdo do liquido, tornando-o superaquecido. Nessas condi¢gdes, quando
eventualmente se forma uma bolha, a pressao de vapor correspondente a temperatura do liquido € muito maior do
gue a soma das pressdes da atmosfera e da coluna de liquido. Ocorre desprendimento de vapor, a bolha aumenta de
tamanho rapidamente e a temperatura do liquido cai ligeiramente, resultando em uma destilagdo tumultuosa ou
irregular. O método mais utilizado para prevenir ou reduzir a destilagdo tumultuosa é a adi¢ao de alguns fragmentos
de porcelana ndo-vidrada (porosa) no baldo de destilagdo. A porcelana libera pequenas quantidades de ar,
promovendo uma ebulicdo regular. A adigdo dos fragmentos de porcelana deve ser feita antes que a destilacdo seja
iniciada e nunca quando o liquido estiver aquecido, pois podera ocorrer desprendimento repentino de vapor e o
liguido ser projetado para fora do baldo de destilacdo. Caso a destilagdo tenha que ser interrompida, deve-se
adicionar dois ou trés fragmentos de porcelana nova antes de reiniciar o aquecimento, pois a porcelana adicionada
inicialmente se torna ineficaz devido a absorcdo de liquido que ocorre durante o resfriamento.

A destilagdo simples envolve apenas um ciclo de vaporizacdo/condensacdo e é aplicada para separar liquidos com
pontos de ebulicdo muito diferentes, ou seja, que diferem em pelo menos 60°C a 70°C. Geralmente, o método € a
ultima etapa da purificagdo de uma substancia liquida que contenha impurezas ndo-volateis ou pequenas
guantidades de impurezas volateis cujos pontos de ebulicdo sejam muito diferentes do liquido a ser purificado.

Destilacdo fracionada: é usada para separar liquidos com pontos de ebulicdo proximos. O ponto de ebuli¢do
depende das pressdes de vapor dos seus componentes. Uma mistura de dois ou mais fluidos entra em ebuli¢ao
quando a pressao de vapor total sobre a mistura se iguala a pressao externa. Na destila¢do fracionada sao utilizados
0s mesmos materiais da destilagao simples, acrescentando-se uma coluna de fracionamento.
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Destilacdo com evaporador rotatdrio: a remocdo rapida de um solvente, com recuperacdo do mesmo, é conseguida
com o uso de um evaporador rotatdrio, conforme ilustracdo mostrada abaixo. Como o evaporador rotatério é
adaptado a um sistema de vacuo e possui um sistema de rotacdo do baldo de destilacdo, o solvente é destilado a
baixa temperatura e num certo periodo. O sistema de rotacdo torna desnecessario o uso de fragmentos de
porcelana, pois a agitacdo da mistura previne a destilacdo tumultuosa.

Figura 3: Destilagao com rotavapor.

Procedimento de destilacao:

1. Montar a aparelhagem de destilacdo conforme a ilustracdo acima. Cuidado: as pecas de vidro usadas em
destilagcdo sdo muito frageis e devem ser manipuladas com cuidado para evitar ferimentos a vocé e quebras.

2. Iniciar a montagem pelas garras e suporte universal.

3. Adicionar a mistura a ser destilada ao baldo fora da manta aquecedora para evitar que, caso ocorra
derramamento de liquido, ele ndo atinja o tecido da manta. Acrescentar algumas pérolas de vidro.

4. Conectar o baldo a garra do suporte e fixa-lo a uma altura em que ele fique préximo ao fundo da manta sem toca-
la. Conectar a junta de destilagdo.

5. Adaptar as mangueiras ao condensador antes de fixa-lo ao suporte. Atengdo: a entrada da corrente de dgua é na
parte inferior dele.

6. Conectar o condensador a junta de destilagdo e a garra do suporte.

7. Conectar o termémetro a junta de destilagao.

8. Ligar o aquecimento apds certificar-se que todo o material esta conectado e a torneira de dgua aberta.

9. Anotar a temperatura de ebulicdo (temperatura na qual as gotas de destilado comegar a se formar).

10. Recolher o destilado até um volume que nao leve a secura no baldo com a mistura.

11. Desligar o aquecimento e, quando ndo houver mais gotejamento de destilado, fechar a torneira de agua.
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2. EXTRAGAO DO OLEO ESSENCIAL DO CRAVO

O cravo é uma planta usada como tempero desde a antiguidade: era uma das mercadorias entre as especiarias da
China, que motivaram inUmeras viagens de navegadores europeus para o continente asidtico. Na China, os cravos
eram usados ndo sé como condimentos, mas também como anti-séptico bucal: qualquer pessoa com audiéncia com
o imperador precisava mascar cravos para prevenir o mau halito.

Os principais consumidores de cravo, no mundo, sdo os habitantes da Indonésia, responsavel pelo consumo de mais
de 50% da producdao mundial. No entanto, o principal uso ndo é na cozinha: cigarros aromatizados com cravo sdo
extremamente populares e quase todos os homens da Indonésia s3o usuarios.

O conteldo total de 6leo em cravos (de boa qualidade) chega a 15%. O éleo é constituido, basicamente, por eugenol
(70 a 80%), acetileugenol (15%) e beta-cariofileno (5 a 12%). O eugenol é um composto aromatico que esta presente
também na canela, sassafras e mirra. A nomenclatura IUPAC para o eugenol é 4-alil-2-metoxifenol.

cravo-da-india
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O cravo também tem sido utilizado, hd mais de 2000 anos, como uma planta medicinal. Os chineses acreditavam em
seu poder afrodisiaco. O 6leo de cravo é um potente anti-séptico. Seus efeitos medicinais compreendem o
tratamento de nduseas, flatuléncias, indigestdao, diarréia, tem propriedades antibacterianas, e é também usado
como anestésico e anti-séptico para o alivio de dores de dente.

O processo de extracdo do eugenol é baseado na sua lipossulubilidade, podendo ser facilmente extraido por um
solvente organico (lipossoluvel).

3. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL:

1. Pesar 2 g de cravo-da-india, pica-lo em pequenas partes com as mdos ou tesoura, e transferi-lo para um
erlenmeyer de 125 mL com tampa;

2. Adicionar 20 mL de diclorometano, medidos em proveta, e agitar o frasco tampado por 10 minutos;

3. Filtrar a mistura em papel de filtro pregueado para béquer de 50 mL previamente tarado, lavando residuo no
papel com 10 mL de diclorometano;

4. Evaporar o solvente no aparelho de rotavapor;

5. Analisar o residuo obtido quanto ao cheiro e cor. Guardar o residuo e identifica-lo

4. QUESTIONARIO:
1. Que fungBes quimicas existem na estrutura do eugenol?

2. Qual é a férmula molecular do eugenol? E a massa molecular?

3. Por que o ponto de ebulicdo da mistura em uma destilagdo a vapor é menor do que o ponto de ebulicdo de cada
componente puro?
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4. Que propriedades deve ter uma substancia para ser “arrastavel” por vapor?

5. Quais as vantagens de uma destilagdo a vapor?

6. Quando se deve utilizar a destilagdo a vapor?

7. Quando se deve utilizar a destilagdo simples?

8. Guardar o extrato para a aula de cromatografia em camada.
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AULA N° 10 - SINTESE DO ACIDO ACETILSALICILICO (AAS, ASPIRINA®)

1. INTRODUCAO

O 4acido acetilsalicilico (AAS), também conhecido como Aspirina®, é um dos remédios mais populares mundialmente.
Milhares de toneladas de AAS sdo produzidas anualmente, somente nos Estados Unidos. O AAS foi desenvolvido na
Alemanha ha mais de cem anos por Felix Hoffmann, um pesquisador das industrias Bayer. Este farmaco de estrutura
relativamente simples atua no corpo humano como um poderoso analgésico (alivia a dor), antipirético (reduz a
febre) e antiinflamatdrio. Tem sido empregado também na prevencao de problemas cardiovasculares, devido a sua
acdo vasodilatadora.

A sintese da aspirina é possivel através de uma reacdo de acetilacdo do acido salicilico 1, um composto aromatico
bifuncional (ou seja, possui dois grupos funcionais: fenol e acido carboxilico). Apesar de possuir propriedades
medicinais similares as do AAS, o emprego do acido salicilico como um fdrmaco analgésico e antipirético é
severamente limitado por seus efeitos colaterais, ocasionando profunda irritacdo na mucosa da boca, garganta, e
estdmago.

A reacdo de acetilacdo do acido salicilico 1 ocorre através do ataque nucleofilico do grupo -OH fendlico sobre o
carbono carbonilico do anidrido acético 2, seguido de eliminacdo de acido acético 3, formado como um sub-produto
da reacdo. E importante notar a utilizacio de acido sulfirico como um catalisador desta reacdo de esterificacdo,
tornando-a mais rapida e pratica do ponto de vista comercial.
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A maior impureza no produto final é o prdprio 4cido salicilico, que pode estar presente devido a acetilacdo
incompleta ou a partir da hidrélise do produto durante o processo de isolamento. Este material é removido durante
as vdrias etapas de purificagdo e na recristalizagdo do produto. O acido acetilsalicilico é solivel em etanol e em agua
qguente, mas pouco soltivel em agua fria. Por diferenca de solubilidade em um mesmo solvente (ou em misturas de
solventes), é possivel purificar o 4cido acetilsalicilico eficientemente através da técnica de recristalizacdo.

2. PROCEDIMENTO

Preparo do acido acetil salicilico

1. Pesar 1 g de 4cido salicilico e transferir para um erlenmeyer de 150 mL.

2. Medir, com cuidado e sob a prote¢do da capela, 5 mL de anidrido acético e juntar ao sdlido, sob agitagdo manual.
Adicionar a mistura 5 gotas de acido sulfurico concentrado. CUIDADO: Anidrido acético e acido sulfdrico causam
graves queimaduras.

3. Tampar o erlenmeyer com vidro de reldgio pequeno e submeté-lo a agitacdo e aquecimento MUITO brando.

4. Manter a mistura reagente dessa forma por 15 minutos.

5. Desligar o agquecimento e agitacdo e resfriar o frasco com a mistura reagente sob agua corrente e agitacdo
manual.
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6. Adicionar ao erlenmeyer cerca de 50 mL de agua destilada gelada, tampd-lo e agitar vigorosamente. Deixar o
sistema em repouso e verificar, de tempo em tempo, se um sélido é formado. Caso o mesmo demore a surgir, atritar
as paredes internas do frasco com bastdo de vidro.

7. Uma vez solidificado, filtrar a mistura a vacuo em papel de filtro tarado e transferir o sélido para o vidro de
relégio grande. Filtrar sob succdo utilizando funil de Buchner e lavar duas vezes com 5 mL de agua gelada.

8. Deixar secar ao ar livre para, na préxima aula determinar-se o rendimento bruto da reacdo e proceder a
purificacdo do produto.

9. Secar a aspirina, ao ar ou na estufa a 50 °C, pesar o produto e determinar o rendimento percentual da reacao.

Purificagdo do Acido Acetil Salicilico

Dissolver o produto bruto em béquer de 100 mL usando 10 mL de alcool etilico, aguecendo em banho-maria. Verter
a solucdo alcodlica quente sobre 22 mL de agua quente contida em um béquer de 100 mL. Caso haja precipitacao,
dissolver por aguecimento em banho-maria. Deixar em repouso na geladeira. Cristais sobre a forma de agulha serdo
obtidos. Filtrar em Buchner, lavar com alguns mL de dgua gelada e depois com alguns de alcool gelado. Secar ao ar
ou em estufa a 50°C. Pesar e determinar o rendimento da aspirina. Fazer uma placa cromatografica usando padrao
de acido salicilico e acido acetilsalicilico.

2. QUESTIONARIO
1. Escreva a reacao que mostra o mecanismo de formacao do acido acetilsalicilico?

2. Calcule a quantidade em mols de cada reagente. Ha algum excesso?

3. 0 que pode ser esperado em termos de hidrossolubilidade do produto formado em comparagdo ao material de
partida? Por qué?
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