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Regras de funcionamento

e Aulas préaticas sdo obrigatdrias (presenca minima de 2/3)

e A realizacdo dos testes da componente pratica é obrigatdria

e Bata e 6culos de protecdo/viseira (obrigatorio)

e Preparacdo antecipada das aulas (técnicas e trabalhos laboratoriais)

e Para todos os trabalhos experimentais deve consultar no Moodle o médulo “Seguranca
DQB (2021/22)” com informacgdo sobre Seguranca no Laboratdério Quimico (Rdtulos,
Pictogramas de Perigo, Adverténcias de perigo (Frases H) e Recomendagdes de prudéncia
(Frases P) e Fichas de dados de segurancga (FDS).

e Caderno de laboratério (obrigatdrio e individual)
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Destilagao simples e fracionada. Evaporador Rotativo. Refluxo

Ver os seguintes videos e responder as seguintes questoes:

Video sobre a destilagdo simples e a destilagdo fraccionada
https://www.youtube.com/watch?v=GtuMIWMajtw (MIT)

Videos sobre a utilizacdo do evaporador rotativo
https://www.youtube.com/watch?v=7c0XL-ZQn5I&feature=relmfu (MIT)
https://www.youtube.com/watch?v=113V95Hf8gw (Univ de Bath)

Video sobre o refluxo simples e com tubo de cloreto de calcio. Refluxo com adi¢do simultanea de
reagente
https://www.youtube.com/watch?reload=9&v=fHEK2WFgmXQ_ (MIT)

Questoes PL1

1- a) Que técnica utilizaria se precisasse de realizar uma reacdo com aguecimento e cujo solvente
fosse a acetona (p.e. 562C) durante 10 min.?

b) Apresente a montagem, indicando o nome de todos os componentes necessario para a
montagem (vidro, metal, etc.).

2- Considere que tem 50 mL de cada uma das seguintes misturas:
Mistura 1: éter dietilico p.e. 35 °C e dimetilformamida p.e. 153 °C
Mistura 2: éter dietilico p.e. 35 °C e acetato de etilo p.e. 77 °C

a) Qual seria a técnica adequada para a separacdo de cada mistura?
b) Se pretender recolher apenas o éter dietilico diga em que altura/temperatura pode terminar o
processo?

3- a) Qual a vantagem da utiliza¢do do evaporador rotativo/rotavapor?
b) Indique quais sdo as 6 regras enumeradas no video para usar o rotavapor?

“Organikum — Quimica Organica Experimental”, 22 Ed., Fundacdao Calouste Gulbenkian, Lisboa,
1997.

e Destilacdo simples, Evaporador rotativo pp. 49-57

e Refluxo pp. 3-15


https://www.youtube.com/watch?v=GtuMlWMajtw
https://www.youtube.com/watch?v=7c0XL-ZQn5I&feature=relmfu
https://www.youtube.com/watch?v=113V95Hf8gw
https://www.youtube.com/watch?reload=9&v=fHEk2WFgmXQ
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Extra¢do / Secagem / Filtracdo simples e a vacuo
Ver os seguintes videos e responder as seguintes questoes:

Video sobre extracdo liguido-liquido, secagem e filtracdo simples (gravimétrica):
https://www.youtube.com/watch?v=ciWpS6SetdY

Filtracdo simples e a vacuo: https://www.youtube.com/watch?v=P-UBUAFxJiA (MIT)
Filtrac3o simples: https://www.youtube.com/watch?v=-De2VColLEcc (Univ. Bath)
Filtracdo a vacuo: https://vimeo.com/243641172 (Univ. Bath)

Questoes PL2

1- Indique em que tipo de filtracao deve usar o papel de filtro dobrado em pregas. Qual a vantagem
deste tipo de dobragem relativamente a dobragem simples? (justifique).

2- Indique qual é a principal vantagem de fazer uma filtragcdo a vacuo relativamente a uma filtracdo
simples

3- Relativamente ao video da extracgdo liquido/liquido indique:

a) Quais os agentes secantes mencionados e quais as vantagens/caracteristicas de cada um.

b) Como se pode evitar a formagdo de emulsGes?

¢) Em caso de se formar uma emulsdo quais sao as 4 formas indicadas para resolver a situagao.

d) Pretendeu-se fazer uma extracdo liquido/liquido com agua e um solvente organico (éter
dietilico, acetona ou cloroférmio). Indique para cada uma das situagdes anteirores se o
solvente organcio se encontra na fase superior ou inferior. Justifique com base nos dados da
Tabela 1.

e) Se durante uma extracdo liquido/liquido tiver duvidas de qual é a fase organica e a fase
aquosa, que teste rapido podera efetuar para proceder a correta identificacdo das fases?

f) Se numa extragdo liquido/liquido usar como fase aquosa uma solugdo saturada de NaHCO;
pare remover os vestigios de um 4acido, que cuidados deve ter na manipulacdo da ampola.
Justifique indicando a respetiva reacdo quimica envolvida.

g) Como procederia para separar uma mistura de acido benzdico e tolueno através de uma
extracdo liquido/liquido.

h) Como procederia para separar uma mistura de anilina e tolueno atrvés de uma extragao
liquido/liquido.

Tabela 1 — Propriedades fisicas de solventes comuns em Quimica Organica

Solvente Ponto Ponto Densidade Miscibilidade
de ebuli¢do (°C) de fusdo (°C) (mg/mL) em agua
Eter dietilico 35 -117 0,713 N3o
Acetona 56 -95 0,788 Sim
Diclorometano 40 -95 1,326 Ndo
Tolueno 111 -96 0,867 Nao
Cloroférmio 61 -64 1,489 Ndo
Acetato de etilo 77 -84 0,901 Nado
Etanol 78 -114 0,789 Sim
Agua 100 0 0,998 -

“Organikum — Quimica Organica Experimental”, 22 Ed., Fundac¢do Calouste Gulbenkian, Lisboa, 1997
(Secagem de sélidos 37-40).


https://www.youtube.com/watch?v=ciWpS6SetdY
https://www.youtube.com/watch?v=P-UBuAFxJiA
https://www.youtube.com/watch?v=-De2VCoLEcc
https://vimeo.com/243641172
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Sintese de 2-cloro-2-metilbutano e sua purificagao por destilagciao simples
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/
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Objetivo

Sintese de 2-cloro-2-metilbutano por reacdo de substituicdo nucledfila (SN;) do alcool 2-
metilbutan-2-ol com o acido cloridrico.

Introducao tedrica

O método laboratorial mais vulgar para a sintese de halogenetos de alquilo consiste na substituicao
do grupo hidroxilo dos alcoois por um dtomo de halogéneo.

As reacgdes de substituicao nucledfila Sy com alcoois podem ser representadas através do seguinte
esquema geral:

+ | .
H + *Nu |
—C—-OH——>» —C—OH, —>» —C—Nu +H,0

Esquema 1 — Reacdo de substituicdo nucledfila

O nucledfilo é representado por :Nu e deve ter um par de electrées ndo partilhado para formar uma
nova ligacdo covalente. O grupo OH forma uma liga¢do polarizada com o carbono a que estad ligado,
pelo que necessita de ser activado para se tornar um bom grupo rejeitado.

A velocidade de reagdo varia marcadamente consoante o alcool. Assim os alcoois tercidrios reagem
guase instantaneamente a temperatura ambiente, enquanto que os dlcoois primdrios necessitam
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de mais tempo e temperaturas mais elevadas. Este resultado indica que o mecanismo envolvido
nestas reaccdes deve ser diferente. Estd comprovado que a reacdo com os alcoois terciarios se da
por um mecanismo Sy1, que envolve a formagdo de um carbocatido tercidrio que é altamente
favorecida devido a sua estabilidade. Os alcoois primadrios reagem por um mecanismo Sy2, uma vez
que ndo se formam carbocatiGes primarios.

Esquema Reacional

OH Cl
| HCI |

Hsc_?_CHchs — H3C—C|)—CHZCH3 + H,0
CHj CHj

Material e reagentes

Material: 1 ampola de decantacdo de 200 cm?, 2 copos de 150 cm?, 2 copos de 100 cm?, 1 proveta
de 100 cm?, 1 funil de vidro, papel de filtro, 1 baldo de fundo redondo de 100 cm?, 1 cabeca de
destilacdo, 1 adaptador de termdmetro, 1 termdmetro, 1 refrigerante de Liebig, 1 alonga, 1
Erlenmeyer de 100 cm3, 1 tubo de ensaio, pipetas de Pasteur, manta de aquecimento.

Reagentes: 2-Metilbutan-2-ol, 4acido cloridrico concentrado, solu¢do saturada de
hidrogenocarbonato de sédio, sulfato de magnésio anidro.

Procedimento

1. Misture cuidadosamente 2-metilbutan-2-ol (30 g, 0.34 mol) em 4cido cloridrico
concentrado (100 cm3) numa ampola de decantac3o. Apds 4 minutos de agitacdo, separe
as duas fases.

2. lave cuidadosamente o extracto orgdnico com uma solugcdo saturada de
hidrogenocarbonato de sédio.

3. Lave o composto com agua (2x20 cm?). Seque-o com sulfato de magnésio anidro.
4. Purifique o produto final por destilacdo simples.

5. Faca o teste do nitrato de prata. Adicione num tubo de ensaio umas gotas de solucdo de
nitrato de prata a um pequeno volume do composto obtido.
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Questoes PL3

1. Para conhecimento das medidas de seguranca no laboratério a adotar na manipulagdo dos
reagentes consulte as fichas de dados de seguranca (FDS) disponiveis no Moodle e responda as
questdes:

a) Relativamente ao frasco que contém o reagente 2-metilbutan-2-ol indique a palavra sinal bem

como os pictogramas de perigo que espera encontrar no seu rotulo. Explique o seu significado.

b) Relativamente ao reagente acido cloridrico indique as suas adverténcias de perigo e
recomendagdes de prudéncia.

c) Nos laboratérios do DQB ha o cuidado de ndo eliminar diretamente para o ambiente os residuos
de solventes organicos, mas antes fazer a sua recolha em recipientes préprios para posterior
inceneragdo. Para este efeito estdo disponiveis dois contentores: contentor A para recolha de
solventes organicos halogenados; contentor B para recolha de solventes organicos ndo
halogenados. Indique se no final do trabalho laboratorial poderd usar algum destes contentores
para recolha do produto de substituicdo formado? Em caso afirmativo, qual o contentor a
escolher?

2. Escreva o mecanismo da reagao.

3. Que produtos secundarios podera obter nesta reagao?

4. No passo 2 do trabalho tem que lavar o produto formado com uma solugdo de
hidrogenocarbonato de sddio. Indique para que serve esta lavagem e escreva a reacao quimica
que traduz o processo.

5. O produto da reagao deve ser purificado por destilagdao simples. Dada a natureza dos possiveis
contaminantes, acha que este processo é adequado? Explique.

6. Indique por que razdao uma destilacdo simples deve sempre ter uma abertura para a atmosfera
e diga por que razao é mais vantajoso fazer entrar a dgua de refrigeracdo pela parte inferior do
condensador e sair pela extremidade oposta, do que em sentido contrario.

7. Calcule o rendimento da reacao.

8. O que espera observar no teste de nitrato de prata.

Bibliografia

“Organikum — Quimica Organica Experimental”, 22 Ed., Fundacdao Calouste Gulbenkian, Lisboa,
1997.
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Sintese de 2-metilbut-2-eno (amileno)
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Objetivo

Sintese de amileno a partir de 2-metilbutan-2-ol por reacdao de elimina¢do E1. Utilizacdo de
destilacdo fracionada para separar o amileno da mistura reacional.

Introducao tedrica

As reacOes de eliminacdo sao geralmente usadas para preparar alcenos. Estas rea¢des ocorrem com
compostos organicos funcionalizados (Esquema 1), através da perda do grupo funcional (grupo
rejeitado, -Z) e do protdo ligado ao carbono adjacente ([3) aquele que estd ligado ao grupo rejeitado.
A este tipo de reac¢do, no qual o substrato perde HZ dando origem a uma ligagdo dupla carbono-
carbono, da-se o nome de reacdo de eliminagdo 1,2 ou eliminagdo f3:

Esquema 1 — Esquema geral da reagdo de eliminagdo

Embora existam diversos compostos organicos com grupos funcionais diferentes, que sofrem este
tipo de reagdo em condigdes apropriadas, os dois tipos de compostos organicos mais utilizados para

8
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a preparacao de alcenos sdo os halogenetos de alquilo e os dlcoois, envolvendo a perda de
halogeneto de hidrogénio e de dgua, respectivamente.

Quando se utilizam alcoois como compostos de partida para a preparacdo de alcenos, da-se a esta
reacao de eliminagdo o nome de desidratagao. A referida reagdo requer aquecimento e a presenca
de acido forte como catalisador, dando origem a um alceno ou a uma mistura de alcenos (Esquema
2).

| \

| /
Esquema 2 — Esquema geral da reagdo de desidratacdo

O 4cido é essencial pois converte o grupo OH, que é dificilmente rejeitado, num bom grupo
rejeitado (R-OH;"*). A desidratacdo com alcoois tercidrios da-se por um mecanismo E1, que envolve
a formagdao de um carbocatido terciario altamente favorecida devido a elevada estabilidade do
mesmo. Neste tipo de reag¢des utilizam-se como catalisadores acido sulfurico ou fosférico, e nao
acido cloridrico ou bromidrico, porque as suas bases conjugadas sdo nucledfilos e podem dar
origem ao produto de substituicdo nucledfila.

Neste trabalho é preparado 2-metilbut-2-eno (amileno) a partir da desidratacdo de 2-metilbutan-
2-ol, catalisada por acido sulfurico.

Esquema Reacional

OH

H3C_CI:_CH2CH3 % >=< + Hzo
CH3 H3C H

Material e reagentes

Material: 1 ampola de decanta¢do de 200 cm?, 2 copos de 150 cm?, 2 copos de 100 cm?, 2 provetas
de 50 cm?, 1 pipeta graduada de 20 cm?, 1 pipeta graduada de 10 cm?, 1 funil de vidro, papel de
filtro, 1 baldo de fundo redondo de 200 cm?, 1 cabeca de destilac3o, 1 adaptador de termdmetro,
1 termdmetro, 1 refrigerante de Liebig, 1 refrigerante de Vigreux, 1 alonga, 2 Erlenmeyers de 100
cm?, 1 tubo de ensaio, pipetas de Pasteur, manta de aquecimento.

Reagentes: 2-metilbutan-2-ol, acido sulfurico concentrado, solucdo de hidréxido de sédio a 10%,
sulfato de magnésio ou de sddio anidro e dgua de bromo.
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Procedi

1.
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mento

Prepare num baldo de fundo redondo, uma solu¢3o de acido sulfurico (14 cm?®) em dgua (28
cm?); adicione cuidadosamente, em pequenas porcdes, o acido sobre a dgua fria. Arrefeca
o baldo e adicione, sob agitac3o, 2-metilbutan-2-ol (27 cm3, 21,7 g, 0,25 mol).

Monte uma destilac3o fraccionada colocando o baldo receptor numa tina de gelo.?
Mantenha a destilacdo enquanto for recolhendo alceno.

Lave o destilado com solucdo de hidréxido de sddio a 10% (10 cm?) e seguidamente, com
agua.

Seque a fase organica com sulfato de magnésio anidro.?
Pese o produto obtido.

Faca o teste de insaturagdo adicionando algumas gotas de agua de bromo a uma pequena
quantidade de composto contida num tubo de ensaio.

Elabore o relatério desta experiéncia que deve incluir as respostas as questdes abaixo
indicadas.

Questoes PL4

1.

Escreva o mecanismo da reacgao.
Que outro isémero do amileno se pode formar nesta rea¢do?

Diga, para esta experiéncia, qual o objectivo de efectuar cada uma das destilacGes
indicadas no protocolo.

Desenhe a montagem correspondente a primeira destilagdo que deve efectuar e escreva o
nome de todos os componentes (vidro, metal, etc.).

Como se designam e qual a funcdo dos pedacos de porcelana que se utilizam nas
destilagdes?

Explique porque se lava o primeiro destilado com uma solugdo de hidréxido de sddio.

1 0 amileno tem um ponto de ebulicdo muito baixo (38,5 °C), portanto uma condensac3o eficiente

€ muito

importante.

2 N3o adicione demasiado agente exsicante. A adsorc3o da dgua no liquido faz-se gradualmente,

por isso

espere algum tempo agitando de vez em quando. Se o liquido perder a turvacdo é porque

adicionou suficiente agente exsicante; se isso ndo acontecer, repita a operagdo de secagem.

10
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7. 0O que espera observar experimentalmente quando se adiciona dgua de bromo ao amileno?
Apresente o mecanismo da reacgao.

8. Calcule o rendimento da reacgao.

Bibliografia

J. R. Mohrig, C. N. Hammond, T. C. Morril, D. C. Neckers Experimental Organic Chemistry, 1st ed.;
W. H. Freeman and Company: New York, 1998.

“Organikum — Quimica Organica Experimental”, 22 Ed., Fundacdo Calouste Gulbenkian, Lisboa,
1997.

e Destilagdao simples e rectificacdo pp. 48-72
e Extracgdo pp.76-79

L. M. Harwood, C. J. Moody Experimental Organic Chemistry, 1st ed.; Blackwell Scientific
Publications: London, 1989.

P. Michael Doyle, William S. Mungall Experimental Organic Chemistry, John Wiley & sons: New York,
1982.
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Técnicas de recristalizacao e determinagao do ponto de fusao

Ver os seguintes videos:

Recristalizagdo:

o Videon21l https://www.youtube.com/watch?v=7LBGQHjgHEW (

o Videon?22 https://www.youtube.com/watch?app=desktop&v=genmtAjsDzA

Determinac¢do do ponto de fusdo (p.f.):

o Video n23 https://www.youtube.com/watch?v=iinr4-0COYc (MIT)

o Videon24 https://www.youtube.com/watch?app=desktop&v=zMjl9MzpySU

Questoes PL5

1.

6.

Qual o objetivo da recristaliza¢do?
Escreva quais os passos que deve seguir para efetuar uma recristalizagao.

Descreva os procedimentos que o video n21 apresenta para a escolha do melhor solvente de
recristalizacdo para o naftaleno.

O benzoato de fenilo é um composto que também se pode recristalizar de etanol, assim
como o naftaleno apresentado no video. Caso haja uma ruptura no fornecimento de etanol
no seu laboratdrio, como deve proceder para recristalizar o benzoato de fenilo? (sugestdo:
inspire-se na segunda parte do video n?1).

Comente o grau de pureza de um composto quando ao determinar o respectivo p.f. se
encontrou perante uma das seguintes situacoes:

a) O p.f. determinado estava 5 °C abaixo do valor tabelado e um interval de fusdo de 42C
b) O p.f. determinado era 0,5 °C inferior ao tabelado e o intervalo de fusdo de 1°C.

Apbs a realizacdo de uma sintese, diga como pode confirmar, utilizando a determinacdo do
ponto de fusdo, que conseguiu obter o composto pretendido.

“Organikum — Quimica Organica Experimental”, 22 Ed., Fundacdo Calouste Gulbenkian, Lisboa,

1997. (Determinacdo do ponto de fusdo 97-101; Recristalizacdo pp. 44-47).

12
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Sintese de difenilmetanol pelo método de GRIGNARD
Victor Grignard?
Objetivo

Sintese de difenilmetanol a partir de bromobenzeno via formagdo intermedidria de um reagente

de GRIGNARD.
Introducao tedrica

Os reagentes de GRIGNARD (R-MgX) sdo compostos organomagnesianos intermediarios, recativos,
largamente usados em sintese organica. Comportam-se como bases muito fortes e excelentes
nucledfilos devido ao caracter aniénico do atomo de carbono do grupo alquilo (R) ligado ao
magnésio, em consequéncia da diferenca de eletronegatividades deste atomo e do magnésio.

Assim, estes reagentes sdo utilizados em reacGes de adicdo e de substituicdo nucledfila, permitindo

3 Victor Grignard nasceu em Cherbourg, Franca, a 6 de Maio de 1871, e faleceu em Lyon, Franca, a
13 de Dezembro de 1935. A sua descoberta mais importante foi a dos compostos
organomagnesianos, chamados “reagentes de Grignard”. O novo método de sintese organica
desenvolvido foi denominado “reacgdo de Grignard”. Por esta descoberta foi-lhe atribuido o Prémio
Nobel de Quimica em 1912.

13
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a formacao de novas ligacGes carbono-carbono. Por exemplo, a reacado de reagentes de GRIGNARD
com aldeidos dd origem a dlcoois, tal como se vai verificar neste trabalho. A preparacao do reagente

de GRIGNARD requer condi¢Ges completamente anidras, devido ao seu caracter fortemente basico.

Esquema Reacional

1) PhCHO

2) NH,CI
PhBr Mg _  PhMgBr INRCL _ phcHOH)Ph

éter dietilico

Procedimento

A. Preparac¢ao do reagente de GRIGNARD

Todo o material deve ser previamente seco na estufa.

1. A um baldo de 250 mL com duas tubuladuras adapte um funil de adicdo e um
condensador de refluxo. No topo do condensador de refluxo e do funil de adigdo adapte
tubos de cloreto de célcio. Coloque no baldo limalha de magnésio (1,6 g) e uma barra de

agitacdo magnética.*

2. Prepare uma solugdo de bromobenzeno seco (7,1 mL; 10,6 g; 67,5 mmol) em éter

dietilico anidro (32 mL).

3. Coloque esta solucdo no funil de adicdo e deixe gotejar cerca de 1/3 do seu volume,
lentamente, sobre o magnésio, mantido sob agitacdo magnética. A formacdo do
reagente de GRIGNARD é indicada pela turvacao da solugdo contida no baldo. Se houver

dificuldade em iniciar a reacao adicione um cristal de iodo.

4. Depois da reagdo se ter iniciado, adicione a restante solu¢dao de bromobenzeno a uma

velocidade tal que o éter dietilico fique em ebulicdo suave.
5. Lave o funil de adicdo com um pouco de éter dietilico anidro e adicione-o ao bal3o.

6. Aqueca a mistura em refluxo durante 15 min.

4 Utilize como base uma placa de agitacdo

14
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B. Preparagao de difenilmetanol

1.

10.

11.

12.

Prepare uma solucdo de benzaldeido (6,1 mL; 6,4 g, 60 mmol) em éter dietilico anidro

(16 mL).

Coloque esta solugdo dentro do funil de adigdo e goteje-a para a mistura reacional.

Aqgueca a mistura reacional em refluxo durante 15 min.

Deixe arrefecer.

Adicione lentamente uma solucdo saturada de cloreto de amdnio, mantendo a mistura

sob agitacdo magnética, até coalescéncia dos sais de magnésio.

Decante a fase etérea.

Lave o sdélido que permaneceu no baldo com éter dietilico e adicione a solugdo a fase

etérea.

Destrua o sélido no baldo com acido cloridrico diluido.

Lave a fase etérea com agua, seque-a com sulfato de magnésio anidro, filtre e evapore

a solucdo a secura no evaporador rotativo.

Recristalize o residuo com éter de petrdleo 40-60 2C.

Pese o composto obtido e calcule o rendimento. Apds secagem no exsicador, volte a

pesar o composto e a determinar o rendimento obtido.

Determine o ponto de fusao.

Questoes PL6 e PL7

1. Escreva as equagdes quimicas que traduzem o processo.

2. Calcule o rendimento da reagao global.

3. Durante a formacdo do reagente de GRIGNARD ¢é necessario evitar o seu contacto com

humidade ou diéxido de carbono, razao pela qual utiliza material seco e coloca o tubo de
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cloreto de célcio no topo do refrigerante. Explique, através de rea¢des quimicas, por que
razdo teve de tomar esses cuidados.

4. Por que razao adicionou a solucdo de cloreto de amdnio no passo 5 da parte B relativa
a técnica que conduz a formacgdo de difenilmetanol? Escreva a equagdo quimica que traduz a
reagao que ocorre neste passo.

5. No passo 7 da Parte B do protocolo, relativa a formacao de difenilmetanol, lavou o sdlido
do baldo com éter dietilico. Por que razdo este éter ja ndo necessitou de ser anidro.

Bibliografia
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Aulas PL8 e PL9
Extracao de trimiristina a partir da noz-moscada
Objetivo

Isolamento da trimiristina existente na noz-moscada, através de extracdo sélido/liquido.

Introdugdo tedrica

A noz-moscada é uma especiaria proveniente da espécie Myristica fragans, pertencente a familia
das Myristicaceae. A sua composi¢do quimica é bastante complexa, contendo entre outros
componentes, dgua, compostos azotados, gorduras, dleos essenciais, amido e celulose. O éleo
essencial, muito utilizado em perfumaria e na industria farmacéutica, tem na sua composi¢do
“miristicina” (C11H1,03) (Figura 1), que atua como narcético e é tdxica quando ingerida em grandes
quantidades. O constituinte maioritario das gorduras é a trimiristina, um triacilglicerol (lipido
saponificavel), de cuja hidrélise se obtém acido miristico (acido gordo saturado, C14H230;), que pode
ser utilizado como substituto da manteiga de cacau.

Neste trabalho vai ser extraida a trimiristina da noz-moscada através de uma extragdo
sélido/liquido usando um solvente tdo seletivo quanto possivel para o composto desejado. A
eficiéncia do processo de separacdo utilizado depende da solubilidade do composto desejado no
solvente de extragdo, do volume de solvente, do nimero de vezes que o processo é repetido e do
grau de pulverizagdo da amostra.

A eficiéncia da extracdo é determinada do seguinte modo:

A . Peso de composto isolado
Eficiénciada Extragdo= — ——x100
Peso da matéria— prima
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CH,-0-CO-(CH,)1,-CH3

CH-0-CO-(CHy)15-CHs
(0] OCH3

\/ CHQ'O-CO'(CH2)12-CH3
O

Miristicina Trimiristina

Figura 1 — Estrutura da miristicina e da trimiristina

Material e reagentes

Material: 2 Erlenmeyer de 250 mL; 3 Erlenmeyer de 100 mL; 2 Erlenmeyer de 25 mL; provetas (1 de

100 m; 2 de 50 mL e 1 de 20 mL); 2 vidros de reldgio; 1 funil de vidro médio; papel de filtro para o

funil de vidro; 1 Kitasato; 1 funil de Buchner; papel de filtro para este funil. Placa e barra de agitagao.

Reagentes: Noz-moscada; éter dietilico; metanol

A. Extragao da trimiristina

Procedimento:

1.

Coloque noz-moscada moida (7,5 g) num Erlenmeyer de 100 mL e adicione cuidadosamente
éter dietilico (25 mL).

Coloque uma barra de agitacdo, tape o Erlenmeyer com um vidro de reldgio, e deixe em
agitacdo durante 15 min a temperatura ambiente. Pare a agitacdo e deixe repousar até a
deposicao do sélido.

Prepare um papel de filtro, coloque-o no respetivo funil de vidro, e decante a mistura obtida
em 2. para esse funil, recolhendo o filtrado num Erlenmeyer de 250 mL. Guarde esta
solugao.

Adicione uma segunda porcdo de 25 mL de éter dietilico ao residuo de noz-moscada que
ficou no primeiro Erlenmeyer e repita o processo de extracao.

Decante o segundo extrato e filtre-o através do funil usado em 3 para o Erlenmeyer de
recolha.

Lave o papel de filtro com éter dietilico (15 mL) e adicione aos filtrados obtidos
anteriormente.
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7. Adicione lentamente metanol (65 mL) ao extrato etéreo, agitando continuamente o
Erlenmeyer. Coloque em gelo e deixe assentar o precipitado formado.

8. Filtre por sucgdo o precipitado de trimiristina obtido em 7. e lave-o com uma pequena
porcdo de uma solucdo de éter dietilico-metanol (1:1)..

9. Pese a quantidade de composto obtido e calcule o rendimento da extragao.

10. Determine o ponto de fus3o do composto extraido (p. f. tabelado: 56 2C).>

B. Saponificacdo da trimiristina
Procedimento:

11. Adicione num baldo de 50 mL, trimiristina (0.3g), uma solucdo de hidroxido de sédio 6M

(10 mL) e etanol (10 mL).
12. Adapte um condensador de refluxo e deixe a mistura em refluxo durante cerca de 1 hora.

13. Deite o conteudo do baldo em agua (100 mL) e misture gradualmente, mexendo com uma

vareta, acido cloridrico concentrado (20 mL).
14. Filtre num funil de Biichner o precipitado branco obtido e lave com agua (5 mL).

15. Deixe secar no exsicador com silica gel e sob vacuo e determine o ponto de fusao.

C. Identificagdo da trimiristina e do acido miristico por cromatografia em camada fina
Procedimento:

Como a trimiristina e o acido miristico tém pontos de fusdo semelhantes, é necessario recorrer a
outros métodos que permitam identificar aqueles compostos e suas misturas.

1. Em dois Erlenmeyers de 25 mL dissolva alguns cristais dos dois compostos em
diclorometano.

> A trimiristina pode existir em mais do que uma forma cristalina (composto polimérfico). As duas
outras formas sdlidas fundem a 32 e 44 2C, ndo sdo tdo estaveis como a que funde a 56 2C e
convertem-se nela lentamente.
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Sobre uma placa cromatografica de silica-gel aplique com uma pipeta de Pasteur uma gota
das solugdes de trimiristina e acido miristico. Esta aplicacdo deve ser feita a cerca de 1 cm
de cada uma das extremidades da placa. Deixe secar as gotas.

Introduza a placa cromatogrdfica numa camara de eluicdo contendo o eluente (n-
hexano/acetato de etilo 6:4). A quantidade de eluente a usar ndo deve atingir os pontos da
placa onde se fez a aplicacdo dos dois solutos a analisar.

Deixe eluir até cerca de 1 cm do topo da placa.

Seque a placa ao ar, e revele-a numa camara de iodo (frasco contendo algumas palhetas de
iodo).

Questoes PL8 e PL9

1. Calcule a eficiéncia da extracgdo.
2. Que caracteristicas possui o éter dietilico para poder ser utilizado como solvente de
extracdo da trimiristina? Acha que poderia utilizar agua em vez de éter dietilico? Justifique.
3. Explique por que razdo ocorre precipitacao de trimiristina apds a adicao de metanol?
4. Critique o grau de pureza da trimiristina extraida com base no ponto de fusdo obtido.
5. A trimiristina pode ser recristalizada em etanol. Explique como procederia para efetuar a
sua purificagdo por recristalizagao.
6. Escreva a equacdo quimica que traduz a reagao de hidrélise da trimiristina.
7. Calcule os factores de retencdo (Rf) na cromatografia em camada fina e comente os
resultados obtidos.
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