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RESUMO

Ao participar da disciplina de Quimica Organica Experimental Il, na condi¢do de
monitor voluntario, percebeu-se a necessidade de elaborar roteiros para as praticas
laboratoriais em comunicacdo com materiais didaticos bem elaborados. Portanto,
esse trabalho foi estruturado partindo da problematica definida: € possivel elaborar
um material didatico no ensino de quimica organica, de carater investigativo e
contextualizado, capaz de auxiliar professores e alunos na disciplina? A investigacao
classifica-se quanto a finalidade e objetivos, de exploragdo aplicada e descritiva,
respectivamente. A abordagem adotada € de cunho qualitativa. Utiliza-se do tipo de
pesquisa o estudo de caso e bibliografica para sustentacéo do objeto investigado. O
meétodo de coleta de dados conta com a observacéo participante e a analise dos dados
se da de forma descritiva. AlImeja-se como objetivo geral a elaboracdo de um material
didatico, de carater investigativo e contextualizado, capaz de auxiliar o professor e os
académicos na disciplina de Quimica Orgéanica Experimental Il no Curso de
Licenciatura em Quimica da Universidade Federal do Amapa. Na busca de contribuir
com o ensino nos cursos de Licenciatura em Quimica quanto a orientacdo e
elaboracdo de materiais didaticos, atingiu-se como resultados o Guia de Experimentos
de Quimica Organica Il, que oferece orientacbes aos professores e estudantes e
propde o desenvolvimento do ensino e aprendizagem de Quimica através de materiais
didaticos. Registrou-se informacdes relevantes no ato de elaborar recursos didaticos
com o0 anseio de que com o0s materiais de apoio desenvolvidos nesse trabalho, a
experimentacdo possa ser uma ferramenta importante para a aprendizagem
significativa no curso de licenciatura em Quimica, e que alcance o desejo de alunos e
professores dessa instituicAio em ter mais um recurso importante no seu
desenvolvimento critico-investigativo ao usar o laboratério.

Palavras-chave: Ensino de Quimica. Materiais Didaticos. Praticas Experimentais.
Quimica Organica.



ABSTRACT

By taking part in the discipline of Il Experimental organic chemistry, as a volunteer
monitor, it was figured out the need to elaborate scripts for laboratory practices along
with well elaborated didactic materials. Therefore, this work was structured based on
the defined problem: is it possible to elaborate a didactic material in the teaching of
organic chemistry, of an investigative and contextualized character, that is able of
assisting teachers and students in the subject? The investigation is classified as the
purpose and objectives, of applied and descriptive exploration, respectively. The
approach adopted is the qualitative nature. The type of research used was the case
study and bibliography to support the investigated object. The data collection method
relies on participant observation and data analysis is descriptive. The general goal is
to elaborate a didactic material, of an investigative and contextualized character,
capable of assisting the teacher and the college student in the discipline of Il
Experimental organic chemistry in the undergraduate course in chemistry of the
Federal University of Amapa. In the search to contribute to teaching in the
undergraduate courses in chemistry regarding the orientation and elaboration of
didactic materials, it was achieved as results the Il organic Chemistry experiments
Guide, which provides guidance to teachers and Students and proposes the
development of teaching and learning chemistry through didactic materials. It is hoped
to bring relevant information in the Act of elaborating didactic resources, as well that
with the supporting materials developed in this work, experimentation can be an
important tool for meaningful learning in this following undergraduate course in
chemistry, and to achieve the desire of students and professors of this institution to
have an important resource in their critical-investigative development when using the
laboratory.

Keywords: Chemistry teaching. Didactic materials. Experimental practices. Organic
chemistry.
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INTRODUCAO

Sou académico da rede federal publica desde 2015, quando iniciei meus
estudos no curso de Licenciatura em Quimica e desde o primeiro semestre ja
tive contato com o laboratério. O interesse pela proposta de trabalhar com
materiais didaticos se deu por meio da atuacdo como monitor na disciplina de
Quimica Organica Experimental Il, servindo de base e objeto de estudo.!

O presente trabalho versa sobre a elaboragdo de materiais didaticos na
disciplina de Quimica Orgéanica Experimental Il no curso de Licenciatura em
Quimica, cujo problema se concentra na seguinte arguicdo: € possivel
desenvolver um material didatico no ensino de quimica organica, de forma
contextualizada e de carater investigativo, capaz de auxiliar os académicos e
professores na disciplina de Quimica Orgéanica Experimental 11?

Para isso tomou-se como objetivo geral o ato de elaborar um material
didatico contextualizado e investigativo, capaz de auxiliar o professor e os
académicos na disciplina de Quimica Organica Experimental Il no Curso de
Licenciatura em Quimica, e como objetivos especificos: i) Abordar a importancia
das praticas experimentais e a contextualizacdo das mesmas; ii) Incentivar os
docentes na producédo de seus proprios materiais didaticos; iii) Comparar o Guia
de Experimentos de Quimica Organica Experimental Il elaborado com outros
materiais didaticos; e finalmente o iv) Propor para académicos e professores a
elaboracao de materiais de didaticos alternativos para contribuir com o ensino e
aprendizagem de Quimica Organica Experimental.

As suposicdes de respostas ao problema resumem-se em: i) A forma que
os docentes elaboram seus materiais didaticos, especialmente os roteiros para
as praticas experimentais, de forma descontextualizados e tradicional nao
motivam os académicos e ndo colabora no ensino e aprendizado dos mesmos;
i) HA necessidade de elaborar materiais didaticos para as disciplinas
experimentais, pois essas disciplinas ndo contemplam roteiros que condizem
com a realidade do aluno e estrutura da instituicdo de ensino, bem como

materiais e equipamentos disponiveis e carga horaria necessaria na realizacédo

1 Utilizou-se a pessoalidade no texto para aproximar o problema com a justificativa da delimitacdo
do tema. A percepcao do problema se deu a monitoria da disciplina, surgindo assim, o interesse
em trabalhar a proposta.



das praticas; e iii) Os materiais didaticos facilitam o ensino e aprendizagem dos
alunos, que apresentam dificuldades na disciplina de quimica organica
experimental 11, devido a possibilidade de relacionar as praticas com o cotidiano
amapaense;

No tocante a parte metodoldgica, registra-se como tipo de pesquisa 0
bibliografico por ser um estudo que o pesquisador manipula as informacdes
publicadas em livros, artigos, capitulos de livros, sites especializados, etc., com
vistas a buscar possiveis respostas ao objeto investigado. E estudo de caso por
observar os participantes para elaborar um material didatico, posterior as
atividades experimentais, propondo a melhoria do ensino e aprendizado de
Quimica Organica Experimental | e Il auxiliando os professores e alunos nas
praticas laboratoriais.

Ainda sobre a parte metodolégica cabe destacar que a abordagem
qualitativa foi utilizada, visando explorar os valores e atitudes, os motivos e
aspiracdes que correspondem a materialidade do que é qualitativo no tocante ao
objeto. Utilizou-se ainda para a coleta de dados a observacao participante e
realizou-se a analise dos dados de forma descritiva.

Finalmente, espera-se que esse trabalho contribua na tematica
elaboracdo de materiais didaticos, de carater investigativo e contextualizado,
sugerindo aos docentes uma reflexdo a respeito dos materiais didaticos
produzidos no ensino, pela busca de respostas aos problemas que perpassam
no ensino e aprendizado do aluno, bem como a importancia de praticas

experimentais bem elaboradas.
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2 OBJETIVOS
2.1 OBJETIVO GERAL

Elaborar um material didatico de forma contextualizada, de carater
investigativo, capaz de auxiliar professores e académicos na disciplina de Quimica

Organica Experimental 1l no Curso de Licenciatura em Quimica.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Abordar a importancia das praticas experimentais e sua contextualizacao;

e Incentivar os docentes na producao de seus préprios materiais didaticos;

e Comparar o Guia de Experimentos de Quimica Orgéanica Experimental Il
elaborado com outros materiais didaticos;

e Propor aos professores e académicos a elaboracdo de materiais didaticos

alternativos para contribuir com o ensino e aprendizagem de Quimica Organica
Experimental.
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3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 PRATICAS EXPERIMENTAIS

Educadores na area de Quimica tém demonstrado ao longo dos anos que o
aprendizado pode tornar-se mais eficiente se estiver condicionado ao uso da
informatica em jogos, em laboratérios virtuais, em animag6es computacionais, no uso
de filmes, jornais, revistas em quadrinhos, em improvisacdes teatrais e na
experimentacao.

Segundo Giordan (1999) a experimentacéo “desperta um forte interesse entre os
alunos de diversos niveis de escolarizacdo pelo seu carater motivador, ludico,
essencialmente vinculada aos sentidos”.

Com relacao a experimentacao, as pesquisas atestam que ela prioriza o contato
dos alunos com os fenbmenos quimicos, capacita os alunos a criar modelos, permite
ao professor ocupar um lugar estratégico no que é cientificamente aceito e dialogavel
com a comunidade cientifica, problematiza temas socialmente relevantes e promove
uma alfabetizacao cientifica (GIORDAN, 1999; CHASSOT, 2001).

A experimentacdo deve ser apresentada com o objetivo de levar o aluno a
reflexdo entre pratica e teoria. Silva e Zanon (2000, apud CASTRO, 2014) apontam
gue a experimentacdo ndo garante por si sO a aprendizagem, ndao € uma via de mao
Gnica na qual o experimento comprova a teoria ou vice-versa.

Este fato é observado, segundo Guimardes (2009) quando a metodologia €
pautada em experimentos do tipo “receita de bolo, onde os alunos recebem o roteiro
para seguir e obtém os resultados esperados pelo professor, ndo resultando o
raciocinio e o questionamento”.

Hofstein e Lunetta (2003, p. 31, traducdo nossa) enfatizam que a abordagem
investigativa implica em, entre outros aspectos, planejar investigacbes, usar
montagens experimentais para coletar dados seguidos da respectiva interpretagéo e
analise, além de comunicar os resultados. Tal enfoque propicia aos alunos libertarem-
se da passividade de serem meros executores de instrucdes, pois busca relacionar,
decidir, planejar, propor, discutir, relatar etc., ao contrario do que ocorre na abordagem

tradicional. Segundo os autores, € importante mencionar que:

[...] nenhuma investigacdo parte do zero, ou seja, necessitam de
conhecimentos que orientem a observacdo. Em uma proposta de
atividade investigativa, faz-se necessario a explicitacdo dos
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conhecimentos prévios disponiveis sobre a atividade, sem os quais se
torna impossivel a sua realizacdo (HOFSTEIN; LUNETTA, 2003).

Além disso, se as atividades experimentais forem trabalhadas com esse tipo de
abordagem, é possivel criar situacfes que proporcionam maior motivacao nos alunos.

Segundo Lewin e Lomascolo (traducdo nossa):

A situacdo de formular hipéteses, preparar experiéncias, realiza-las,
recolher dados, analisar resultados, quer dizer, encarar trabalhos de
laboratério como projetos de investigacdo, favorece fortemente a
motivagdo dos estudantes, fazendo-os adquirir atitudes tais como a
curiosidade, desejo de experimentar, acostumar-se a duvidar de
certas informagfes, a confrontar resultados, a obterem profundas
mudancgas conceituais, metodoldgicas e atitudinais. (LEWIN;
LOMASCOLO, 1998).

A maioria dos alunos tem dificuldades para utilizar o contetdo trabalhado nas
aulas experimentais em situa¢des extraidas do cotidiano porque as realizam em um
contexto nao significativo. Em geral, as discussdes se limitam apenas a
exemplificacdo dos conceitos, sem relaciona-los com o cotidiano dos alunos.

Assim como Farias e outros (2009), reconhecemos a experimentagdo como um
dos recursos didaticos que possibilita a ampliacdo e a compreensao do conhecimento
e gue aproxima o aluno de uma situagdo mais real e investigativa, além de favorecer
a contextualizacdo. Nesse sentido, utilizar a experimentacdo e contextualizacdo nos

materiais didaticos € uma das formas de tornar o ensino significativo para o0s

estudantes.

3.2 MATERIAIS DIDATICOS

Nos ultimos anos a discussdo em torno de novas metodologias que promovam a
melhoria do processo de ensino e aprendizagem de Quimica vem sendo muito
debatidas. Novas ferramentas instrucionais, além do quadro e livro didatico, vém
sendo propostas.

Segundo Freitas (2009), os materiais e equipamentos didaticos [os quais sao
também conhecidos como recursos ou tecnologias educacionais] sao “todo e qualquer
recurso utilizado em um procedimento de ensino, visando a estimulagéo do aluno e a
sua aproximacao do conteudo”.

Outro género didatico-pedagogico utilizado no processo de ensino e
aprendizagem € o livro didatico e/ou apostila. Para Camara (2012) tanto o livro didatico

como a apostila “séo legitimados pela sociedade, investidos de autoridade, e por isso
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desempenham a outros géneros, o papel de senhor do pensamento na constituicao
do sujeito”.

Andrade e Massabni (2011) considera que facilitacdo do processo educativo é
feita a partir dos materiais. Entende-se que um material pode ser considerado didatico
quando é utilizado em uma situagcéo de ensino, visando ao estimulo e aproximacao
do aluno com o conteddo. Uma das fungfes do material é ser atrativo o suficiente para
deixar o aluno curioso no sentido de reconhecer que a ciéncia néo é algo inatingivel,
cristalizada e inalcancavel.

O material didatico € um meio importante de interacdo entre o professor e o aluno,
pois € uma forma de orientar o aluno em um oceano de possibilidades. Por isso, o
material didatico precisa ser de 6tima qualidade, ter uma apresentacdo impecavel,
revelar a metodologia implicita no processo de elaboracdo, dar conta dos temas
abordados de modo claro, trazer um roteiro rico em possibilidades de leituras,
pesquisas e atividades, além de estimular o aluno a ter o prazer de voltar para ali; ou
seja, seduzi-lo. (RONDELLI, 2007)

Uma alternativa a utilizacdo dos materiais didaticos pode ser o uso de apostilas
desenvolvidas pelos proprios professores (SANTOS, 2015). Elas sao capazes de
conter guias de estudo, exercicios e explicacdes adicionais direcionadas para
situacdes especificas de ensino e aprendizagem. Normalmente sdo mais sintéticas
qgue os livros, porém permitem abordagens contextualizadas de temas quimicos e
sociais de carater regionalizado.

Contempla-se com esse tipo de material a aprendizagem significativa pela
vinculagdo do cotidiano de forma diferenciada possibilitando problematizacbes em
uma relacéo construtivista dos conhecimentos quimicos.

A teoria cognitiva de David Ausubel aponta que a aprendizagem é dita
significativa quando:

Uma nova informacdo (conceito, ideia, proposicdo) adquire
significados para o aprendiz através de uma espécie de ancoragem
em aspectos relevantes da estrutura cognitiva pré-existente do
individuo, isto é, em conceitos, ideias, proposicdes ja existentes em

sua estrutura de conhecimentos (ou de significados) com determinado
grau de clareza, estabilidade e diferenciacdo. (MOREIRA, 1999).

Uma grande diferenca entre materiais ja elaborados, como por exemplo, os livros
didaticos, e os materiais elaborados pelos proprios professores € o fato de que quem

escreve livros didaticos nem sempre conhece a realidade da sala de aula.
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Outro fator a ser considerado é o critério de avaliacdo. As apostilas ndo passam
por nenhum tipo de avaliacdo oficial, como ocorre com os livros didaticos. Em
consequéncia, diferentes estudos identificaram sérios problemas conceituais e
graficos em apostilas de sistemas de ensino, além da utilizacdo de abordagens
pedagdgicas descontextualizadas e excessivamente esquematicas.

A critica ao apostilamento, segundo Camara (2012), “nao deve ser dirigida ao uso
eventual de apostilas artesanalmente elaboradas pelo professor ou por sua escola,
mas sim, a pressao da ideologia do mercado que faz da apostila um método Unico de
saber e de poder”. Sendo assim, uma apostila/material de apoio elaborada pelo
professor com atividades ladicas e/ou experimentais que proporcionem a autonomia
intelectual e o pensamento critico do aluno pode contribuir ndo s6 para a melhoria do
ensino-aprendizagem como na formacéo do cidadao.

Ao planejar materiais didaticos é necessario em primeira instancia ter em mente
que o material elaborado deve atender ao contexto e as necessidades dos alunos.
Estar atento ao contexto cultural, social e linguistico remete o professor a um trabalho
mais humanitario. O aluno e seus conhecimentos sao as referéncias para se planejar
materiais que com eles seréo utilizados. (MORETTO, 2007)

O material didatico ndo precisa conter todos os conteldos e todas as
possibilidades de aprofundamento da informacdo oferecida, uma vez que as
tecnologias de comunicacao e de informacdo possibilitam acesso rapido e difuso a
conteudo de alta qualidade. Deste modo, mais importante que ofertar todos 0s
contetidos de um curso no material didatico, € oferecer aportes tedricos e estratégias
metodoldgicas, em uma perspectiva interativa, que motive o aluno ir em busca de
conhecimentos. (LEITAO et al., 2005)

A facilitacdo do processo de ensino e aprendizagem é traduzida pela clareza e
progresséao das ideias com inicio, meio e fim muito bem delineados, interativos com
outros conteudos da disciplina. Desse modo, é fundamental que esses materiais

sejam contextualizados.

3.3 CONTEXTUALIZACAO DOS MATERIAIS DIDATICOS

Na quimica, temos trés estudos que se complementam na tentativa de identificar
como o termo contextualizacdo foi apropriado pelos professores de quimica
(SANTOS; MORTIMER, 1999), pelos autores de livros didaticos (WARTHA; ALARIO,
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2005) e na construcdo de unidades didaticas na perspectiva de Ciéncia, Tecnologia,
Sociedade e Ambiente - CTSA (SILVA; MARCONDES, 2010).

Santos e Mortimer (1999), ao analisarem as concepcdes de um grupo de
professores a respeito de sua apropriacdo do termo contextualizacdo no ensino de
quimica, identificaram trés diferentes entendimentos: i) contextualizacdo como
estratégia para facilitar a aprendizagem; ii) como descricdo cientifica de fatos e
processos do cotidiano do aluno; e iii) como desenvolvimento de atitudes e valores
para a formacao de um cidad&o critico.

Os autores Wartha e Alario (2005) identificaram que, nos livros didaticos, a ideia
de contextualizacdo se restringe a exemplificacdo de fatos do dia-a-dia e a descricao
cientifica de fatos e processos do cotidiano do aluno.

Para Silva e Marcondes (2010) a maioria dos professores entende a
contextualizagcdo como uma estratégia capaz de permitir a descricao cientifica de fatos
e processos. Outros demonstraram ideias de contextualizagdo relacionadas a
aplicacbes do conhecimento quimico, ou seja, apresentam concepcfes sobre
contextualizacdo como exemplificacdo e ilustracbes de contextos para ensinar o
contetdo de quimica.

Nesse sentido, Pellegrin e Damazio (2015) fizeram um estudo sobre as
manifestacbes da contextualizacdo nos documentos oficiais da educacédo (Lei de
Diretrizes e Bases da Educacdo Nacional n® 9.394/96, Parametros Curriculares
Nacionais e Diretrizes Curriculares Nacionais).

Segundo os autores, a Lei de Diretrizes e Bases da Educacdo Nacional (LDB) n°®
9.394/96 concebe a contextualizacao para o ensino de ciéncias na forma de contribuir
para a formacdo do aluno como sujeito participe da sociedade. JA os Parametros
Curriculares Nacionais e as Diretrizes Curriculares Nacionais entendem que a
contextualizagdo deve ser uma forma de proporcionar uma aprendizagem
significativa. (PELLEGRIN; DAMAZIO, 2015)

Contextualizar é, sobretudo, relacionar os conhecimentos quimicos a vida do
estudante, assim como suas potencialidades e conhecimentos prévios, na busca por
solucéo de problemas e discussdes dentro e fora de sala de aula. Santos e Mortimer
(1999) apontam que para a efetiva contextualizagdo dos conhecimentos, & necessario
utilizar situacdes problematizadoras que devem provocar controvérsias a fim de gerar
debates, estabelecer rela¢cdes da ciéncia com a tecnologia e estarem vinculados a

problemas da vida real dos estudantes.
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A importancia da contextualiza¢cdo também é salientada por Zuliani (2006), que
aponta a investigacéo a partir de fatos cotidianos como fator essencial no processo

de evolucéo conceitual dos alunos.
3.4 ELABORAC;AO DOS MATERIAIS DIDATICOS

Um dos principais problemas do ensino de Quimica € a auséncia de atividades
experimentais bem planejadas, na qual o aluno participe de situa¢des de investigacao,
de modo a contribuir com a constru¢do do conhecimento quimico. (BELTRAN;
CISCATO, 1991)

Segundo Araujo e Abib (2003), a experimentacdo ndo pode ser realizada de
forma roteirista, ou seja, 0 aluno seguir passo a passo um roteiro pré-elaborado, mas
de uma maneira investigativa proporcionando ao discente um desenvolvimento
aplicado dos seus conhecimentos.

Conforme Gil-Pérez (1993, apud BITENCOURT et al., 2015) as atividades
investigativas favorecem a ativacao dos conhecimentos prévios dos alunos sobre as
questdes a serem investigadas, assim como dos conteudos escolares envolvidos.
Esta ativacado é favorecida com as intervencdes do professor e com a interacao entre
os estudantes que expdem suas ideias e elaboram hipoteses que serao utilizadas para
resolver as situacdes problematizadoras.

Assim Suart, Marcondes e Lamas (2010), define a abordagem investigativa

experimental como:

Aquelas atividades nas quais os alunos ndo sdao meros espectadores e
receptores de conceitos, teorias e solucdes prontas. Pelo contrario, os
alunos participam da resolucédo de um problema proposto pelo professor ou
por eles mesmos; elaboram hipéteses; coletam dados e os analisam;
elaboram conclusfes e comunicam os seus resultados com os colegas. O
professor se torna um questionador, conduzindo perguntas e propondo
desafios aos alunos para que estes possam levantar suas proprias hipoteses
e propor possiveis solu¢des para o problema (SUART, 2010).

Hofstein e Lunetta (2003) mostram que, atividades experimentais conduzidas
com abordagem investigativa tem um diferencial, no tocante a planejamento de
investigacdes, uso de experimentos na coleta de dados, seguido de interpretacao e
analise; além da comunicacéo de resultados pelos proprios estudantes, argumentacao
e uso de justificativas cientificas das afirmacfes, mudanca atitudinal e aumento de

interesse pela Ciéncia.
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Gil Pérez e Valdés Castro (1996) citam algumas caracteristicas gerais que
deveria ter as praticas laboratoriais para que possam ser consideradas como uma
atividade investigativa, destaca-se:

1. A apresentacdo de situacdes-problemas abertas, em nivel de dificuldade
adequado, ou seja, que corresponde a zona de desenvolvimento proximal dos
estudantes, com o objetivo de que possam tomar decisdes para determinar e praticar
a transformacéo dos problemas.

2. Outro é a reflexdo sobre a relevancia e o possivel interesse das situacdes
propostas, dando sentido ao seu estudo e evitando um estudo descontextualizado.

3. Considerar detidamente a andlise dos resultados a luz do corpo de
conhecimentos disponiveis, das hipoteses usadas e dos resultados de outros
investigadores.

4. Apresentar a consideracdo de possiveis perspectivas e contemplar as
implicagcbes CTSA do estudo realizado, como possiveis aplicacbes e repercussdes
negativas.

5. Fortalecer a dimenséo coletiva do trabalho cientifico, organizando equipes
de trabalho e facilitando a interacdo entre cada equipe e a comunidade cientifica
(outras equipes), pelo corpo de conhecimento ja construido (reconhecido nos textos)
e pelo professor como cientista.

Desta forma, a experimentagdo investigativa permite uma participacdo mais
ativa dos discente nos debates em torno dos conteudos abordados, além de
possibilitar uma contextualizagdo com o cotidiano dos estudantes. Portanto, a
importancia do material didatico elaborado se ressalta ao aluno apresentar uma
compreensao da quimica e suas transformacdes no cotidiano, além de servir como

um apoio ao professor e académicos na realizacdo dessas praticas experimentais.
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4 METODOLOGIA

A presente pesquisa possui uma abordagem qualitativa, que de acordo com o
autor Bogdan e Biklen (1994), consiste em uma investigacao descritiva. A investigacao
qualitativa € de natureza descritiva, pois 0os dados sdo recolhidos em forma de
palavras ou imagens e ndo de numeros, e os investigadores tentam analisar os dados
em toda a sua rigueza, respeitando, tanto quanto o possivel, a forma em que esses
foram registrados ou transcritos.

A pesquisa se caracteriza como um estudo de caso e bibliografica. O primeiro
pela observacdo dos participantes e elaboracdo do material didatico, posterior as
atividades experimentais, propondo a melhoria do ensino e aprendizado de Quimica
Organica Experimental e subsidio para as aulas experimentais. O segundo por colocar
0 pesquisador em contato direto com tudo o que foi escrito, dito ou filmado sobre
determinado assunto. (MARCONI; LAKATOS, 2007)

Conforme Yin (2005), o estudo de caso como método de pesquisa, €
desencadeado quando néo se dispfe de informacao suficiente para responder ao
problema, ou entdo quando a informacado disponivel se encontra em tal estado de
desordem que nao possa ser adequadamente relacionado ao problema.

Corroborando com Marconi e Lakatos, Oliveira (2007) afirma que “a pesquisa
bibliografica € uma modalidade de estudo e analise de documentos de dominio
cientifico tais como livros, perioddicos, enciclopédias, ensaios criticos, dicionarios e
artigos cientificos” [...] € um “estudo direto em fontes cientificas, sem precisar recorrer
diretamente aos fatos e fenébmenos da realidade empirica”.

Segundo Moreira (2002), a observacéo participante é conceituada como sendo
“‘uma estratégia de campo que combina ao mesmo tempo a participacéo ativa com os
sujeitos, a observacéo intensiva em ambientes naturais, entrevistas abertas informais
e analise documental”. Pensamento muito similar ao de Denzin (1978, apud LUDKE;
ANDRE, 1986) que acredita na observagédo participante como “uma estratégia de
campo que combina simultaneamente a analise documental, a entrevista de
respondentes e informantes, a participacao e a observacéo direta e a introspeccao’.

ApOs a percepcgao do problema, com a delimitagdo do tema e a definigcdo dos
objetivos, iniciou-se a fase das pesquisas teodricas. Buscaram-se neste momento,
trabalhos ja produzidos, bem como a consulta a autores que tratam do tema e os

documentos relativos a pesquisa. Por fim, com base na observacéo participante e de
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posse dos dados coletados foi realizada a verificagdo entre os objetivos e o resultado
obtido no processo da pesquisa, para entdo elaborar a apostila.

4.1 PROCEDIMENTOS METODOLOGICOS

A pesquisa foi realizada na cidade de Macapa, capital do estado do Amapa. A
universidade denomina-se Universidade Federal do Amapa, e o curso é o de
Licenciatura em Quimica. As aulas foram ministradas na disciplina de Quimica
Organica Experimental Il, no Laboratorio de Biocatalise e Biotransformacdo em
Quimica Orgéanica (BIORG) no periodo letivo de 2018.2. E contou com
aproximadamente de 18 alunos matriculados na disciplina.

Primeiramente foi estabelecido com o professor a necessidade de acompanhar
a disciplina de Quimica Orgéanica Experimental I, na condicdo de monitor voluntario
visando compreender como as atividades experimentais e propostas nos roteiros
dessas préticas estavam sendo introduzidas nas aulas de Quimica. Bem como, de
observar a necessidade, o interesse e a importancia do uso de roteiros para as
praticas laboratoriais de Quimica Organica nas disciplinas experimentais no colegiado
de Quimica, na Universidade Federal do Amapa. Ainda, objetivou-se identificar os
pontos positivos e negativos de cada pratica experimental realizada, com foco no
tempo de prética, objetividade do roteiro e a disponibilidade dos materiais.

Por fim, de posse das observacoes feitas durante as aulas praticas de Quimica
Orgéanica Experimental Il, foi construido um Guia de Experimentos de Quimica
Organica ll, baseado na carga horéaria da disciplina, na ementa e na disponibilidade
dos materiais e equipamentos no Laboratério de Quimica Organica. A escolha das
praticas foi pautada em dois momentos.

O primeiro ocorreu na andlise dos dados da observacdo da disciplina de
Quimica Orgéanica Experimental Il, do curso de licenciatura, durante o semestre letivo
2018.2. Assim, foi possivel obter dados sobre as praticas que foram desenvolvidas na
disciplina e seus procedimentos, favorecendo a delimitacdo do tempo e os materiais
necessarios. E o ultimo momento, foi realizada as complementacdes didaticas.

Avaliou-se pressupostos para a elaboracdo de manuais: estudo tedrico e
epistemoldgico para a elaboracéo de materiais de apoio ao professor para a utilizacao
do laboratorio. Além do levantamento e adaptacdo de experimentos simples, seguros,
com baixa toxicidade, com pouco impacto ambiental e que atendam as necessidades

da Ementa da disciplina.
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5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 ANALISE DOS DADOS DA OBSERVACAO DA DISCIPLINA

Em relacédo a observacao da disciplina de Quimica Organica Experimental II,
cabe destacar que foi ofertada no colegiado de Licenciatura em Quimica, no semestre
letivo de 2018.2, e contou com aproximadamente 18 alunos matriculados.

O primeiro contato do professor e alunos ocorreu na primeira aula, nesse dia o
professor apresentou a Ementa da disciplina (Anexo I). A modalidade da disciplina é
presencial e contempla uma carga horaria de 60 horas. Seu objetivo se resume em
praticas de Quimica Organica. Além da apresentacao dos conteldos e praticas a ser
desenvolvidas, o professor da disciplina explicou de que forma se daria as praticas
experimentais e avaliacoes.

As aulas de Quimica Organica Experimental Il ocorriam uma vez por semana.
Devido a estrutura do laboratoério, necessitou-se dividir a turma em 4 grupos de até 5
académicos, e organizar as aulas de forma que dois grupos, impreterivelmente,
fossem assiduos nas aulas semanais de forma alternadas. Exemplo: Os grupos A e
B realizardao na proxima aula o experimento 1. Na aula seguinte, sera a vez dos grupos
C e D realizarem tal experimento.

Os roteiros das préticas experimentais sempre eram disponibilizados dias
anteriores a aula, visando a leitura e impressdo do material pelo aluno. Entretanto,
observa-se que poucos académicos liam as apostilas e outros nem mesmo imprimiam
e alevavam nas aulas como fonte de consulta. Diante do exposto, 0 que se observava
era alguns académicos dispersos das praticas laboratoriais.

Portanto, concluiu-se que é fundamental a elaboracdo de materiais didaticos
para dar suporte a essas praticas, pois a disciplina exige dos alunos a consulta de
diversos materiais e fontes para o embasamento tedrico e aprendizagem. Além de
proporcionar um momento de construgdo, que exige do professor o dialogo, a

discusséo e a investigacdo para propiciar isso no aluno.

5.2 GUIA DE EXPERIMENTOS DE QUIMICA ORGANICA II

Na busca de contribuir com o ensino nos cursos de Licenciatura de Quimica
guanto a orientacéo e elaboracdo de materiais didaticos, optou-se por elaborar um

guia que pudesse oferecer orientacées aos professores e estudantes no sentido de
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facilitar esse trabalho. O Guia de Experimentos de Quimica Orgéanica Il € encontrado
na integra no apéndice A dessa monografia.

Visando elaborar cadernos de apoio ao professor e ao aluno para utilizacdo no
laboratorio, buscou-se referenciais teoricos e epistemoldgicos que pudessem
desenvolver o ensino e a aprendizagem ao mesmo tempo em que fossem baseadas
na LDB e nas Diretrizes Curriculares Nacionais para os Cursos de Quimica.

Utilizando-se da LDB, dos aportes tedricos e epistemologicos e de trabalhos
descritos na literatura sobre o Ensino de Quimica que tratam da experimentacéao,
organizou-se um caderno de apoio ao professor e aluno com orientagdes que poderao
ser utilizadas na disciplina de Quimica Organica Experimental Il e no Colegiado de
Quimica. Visando elaborar o caderno de experimento foram escolhidas sete
atividades experimentais que foram distribuidas de acordo com a Ementa da
disciplina. Esse caderno possui 70 paginas, e foi dividido em 8 se¢des, as quais serao
comentadas a sequir.

Ao iniciar a leitura do Guia de Experimentos de Quimica Organica ll, o leitor ir&
se deparar com a capa (Figura 1), é a primeira folha do guia. Nela contém as seguintes
informacgdes: a instituicdo de ensino e o curso de graduacdo, bem como o0s seus
respectivos brasées, o titulo da apostila, os nhomes dos organizadores e a cidade e
ano de elaboracdo. Recursos graficos e de diagramacao foram utilizados para tornar

o texto mais leve e para organizar da melhor forma as informacdes.

FIGURA 1. Capa Experimentos de Quimica Organica Il.

- '
~ UNIVER SIDADE FEDERAL DO AMAPA a
- CURSO DE LICENCIATURA EM QUIMICA iMIcALS)
o SOOD

EXPERIMENTOS DE QUIMICA ORGANICA 1l

ORGANIZADORES:

Aline de Santana Carvaiho
Eduardo Ricardo $fiva Cardoso
Yaslyson Lopes Carvalno

trion Maciel Ferrsira

Luca do Vale Penha

Luciane Barros Siiva

MACAPA
2013

FONTE: Autoria propria.
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Na segunda secdo € a apresentacdo do guia (Figura 2). Nessa secao é feita
uma breve apresentacdo do material didatico, portanto, nela esta descrito o objetivo
da apostila, subdivisbes de topicos, descricdo de ferramentas e software que
subsidiaram algumas praticas na disciplina de Quimica Organica Experimental Il, além

dos anseios dos organizadores para com a apostila aos académicos de graduacao.
FIGURA 2. Apresentacdo do Guia de Experimentos de Quimica Orgéanica .

UMIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA

LICENCIATURA EM QUIMICA

Esta apostila foi preparada para oferecer subsidios tedricos e praticos para a
Disciplina de Quimica Organica Experimental §l - Curso de Licenciatura em Quimica,
abordando reagbes e meétodos organicos que sao descritas na ementa dessa
disciplina. Nesta apostila foi inserida uma breve introdugao sobre o assunto abordado
em cada experimento, objetivos da aula pratica e lista de materiais necessarios para
elaborag3o das receptivas aulas. Também sao apresentados exemplos da literatura, e
alguns mecanismos de sintese organica

FONTE: Autoria prépria.

Na terceira secao, destina-se a parte dos organizadores, pessoas do ambiente
académico que contribuiram para a elaboracdo, revisdo e edicdo do Guia de
Experimentos de Quimica Orgéanica Il. Foram 6 organizadores que idealizaram esse
guia, e nessa pagina, consta um breve resumo de cada e suas respectivas fotos
(Figura 3).

FIGURA 3. P4gina dos Organizadores.

UNIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA
LICENCIATURA EM QuiMICA
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- Daawmm"remmw e InovagSo (PIBI) no Laboratirio de

(LMQC).
enQuml:a. daUrwets»ﬁdeFedaddoAnwa

Prof. Dr. Irion Fesreira Maciel

Doutorado em Quimica Orgdnica & Biologica pela Universidade de S3o b

Paulo - Instituto de Quimica de S3o Carlos. Professor da discipina de |, (I

Quirmica Orgdnica Exparimental, do colegiado de Licenciatura em Quimica. |
da Universidade Federal do Amapa.

FONTE: Autoria propria.
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Na quarta secéo, dispbe sobre as Normas de Seguranca (Figura 4). Em
Normas de Seguranca em Laboratério sdo tracadas as diretrizes para a realizagéo
das atividades experimentais onde sao apresentados 0S equipamentos e

procedimentos basicos para a seguranca individual e coletiva.

FIGURA 4. Normas de Seguranca.
UNIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA

Sempre leia com antecadéncia o rotsiro da pratica que sera realizada, procurando
compreender os objetvos e os procedmentos experimentais, prestando muita
atenclo 3s adverténcias em refacdo 3 seguranca.

1) ANTES DE ENTRAR NO LABORATORIO.

Usar sempre guarda jaleco fechado e de preferénca na altura do joelho;
Usar sapato fechado, nunca chinelos ou sandalias;

N3o use os cabelos soltos. Amame-os na forma de cogque;

N3o use quaiquer omamento, tais como reldgio, anéis e pulseiras porgque
poderdo soffer reages quimicas com os resgentes;

e. Jamass trabathe no laboratdrio usando lentes de contato! Por faver, retire-as!
2) DENTRO DO LABORATORIO

pp oW

FONTE: Autoria prépria.

Silva e Neves (2006) alertam que para a disciplina de quimica, as atividades
experimentais utilizam procedimentos, habilidades e técnicas préprias, por isso,
necessitam de cuidados com a seguranca e manuseio dos reagentes, gerenciamento
dos residuos produzidos nas atividades desenvolvidas nos laboratérios didaticos ou
em outro espaco especifico.

Na quinta se¢do € abordada a Elaboracao do Relatério (Figura 5). Nessa secdo,
destina-se as orientagfes que os académicos devem atentar-se na elaboracédo dos
seus relatorios das préaticas experimentais. E aqui que os académicos praticaréo sua
alfabetizacao cientifica, que segundo Chassot (2001), vai além do conhecimento
mecanico das normas de escrita e leitura.

E fato bem conhecido dos professores, quando néo hé instrucdo precisa sobre
como produzir um texto, os alunos apresentam sérias dificuldades em expressar o que
pensam ou em relatar um fato ocorrido. (FERREIRA; HARTWING; OLIVEIRA 2010)
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FIGURA 5. Elaboracéo do Relatério.

De acordo com as Diretrizes Cumiculares Nacionas para os cursos de Quimica
(disponivel em  http:iiportal. mec.gov.briseswanquivos/pdf 12030 1Quimica.pdf), os
estudantes de quimica precisam. ao longe do seu curso de graduacdo. aprender a
“interpretar e utilizar as dferentes formas de representac3o (tabelas. graficos,
simbolos, expressies, etc.]” e “comunicar cometaments 0s projetos e resultados de
pesquisa na linguagem dientiiica, oral e escrita (textos, relatdrios, parecares, “posters”,
intemet, etc) em idioma patio” O desenvolvimento dessas competéncas e
habfidades fazem parte dos objstivos das dscipinas praticas de Quimica como a
Quimica Crganica Experimental.

FONTE: Autoria propria.

Na sexta secdo € composta pelo Sumario (Figura 6). Nessa se¢ao € um resumo
contendo os principais aspectos da apostila, uma lista hierarquizada dos experimentos
abordados na obra. Aqui é descrito o titulo dos 7 experimentos, bem como seus sub
tépicos, como: introducdo, parte experimental, resultados esperados, consideracdes

finais, questionarios e referéncias.

FIGURA 6. Sumario.

UMIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA
LICENCIATURA EM QUIMICA
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RESULTADOS RADOS 188
CONSIDERAGOES FINAIS - oo
B} REAGAC DE ESTERIFICAGAD DE FISHER ...
PARTE EXPERIMENTAL ...

CONSIDERAGOES FINAIS ... .
€} SINTESE E PURIFICAGAO DO ACIDO ACETILSALICILICO {AAS) ..
PARTE EXF I

CONSIDERAGOES FIMAIS .o
D} PREPARAGAC DO CORANTE LARANJAIL....

RESULTADOS TADOS
CONSIDERACOES FINAIS ...
GUESTIONARIO.

bpnbhhsakeally

COMSIDERACOESFINAIS
QUESTIONARIO.
F) DETERMINAGAC DE PROTEINA
PARTE EXPERIMENTAL _._.._....
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CONSIDERACOES FINAIS .

FONTE: Autoria propria.

Na sétima sec¢éo, apresentada como Uma breve Historia da Sintese Orgéanica
(Figura 7), destina-se a um breve texto retratando a historicidade da sintese organica.
O texto aborda o quimico francés Berthelot, como pioneiro dessa operacao quimica

até os dias de hoje, onde conhecemos a matéria de estudo da ciéncia de quimica
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organica. E uma breve introducdo onde o aluno pode compreender melhor essa
disciplina.
FIGURA 7. Uma breve Histéria da Sintese Orgénica.

UNIVER SIDADE FEDERAL DO AMAPA
DE LICENCIATURA EM QUIMICA

UMA BREVE HISTORIA DA SINTESE ORGANICA

Wusallin Pierre Buging, Benfdol quimico francés (1827-1807), pode ser
carsmderade o pioneiro dos quimices arganicos de sintess, Para Beplbalal @ sintess
& 3 aperacda inverss dy andlise. Sed programa de sinteses progressivas foi o inicia
do gue pode hoje e charnar de sintese orgdnica, @ pode Ser assim resumica: primero,
cambinar o carbono com o hidrogénio par formar as hidrozarbonetos; depais
sntedzar o8 plendis, © ponlo de partida pas uma terosing etaps, que cansistirg ny
cambinagio destes com os dcikdos argdnicos para formar os ésteres @ com a
amaniaco para produzir os “dcals adificiais”. Segundo Boghelol, @ oxidacda
cuidadoss de gopiis levaria 3 aldeidos cam os mas variados aromas como, par
exemplo, de horteld, cansls e caminba. Se a oxidagio fosse feits sam “cudada” e
formanam o doidos

O noene da quimics cegdnica veio da palavra arganismo, Antes de 1823, todas
o% compostas eram denvados de fontes de arganismas vivos. A filosofia cientifica dy
édpocs era que 3 sintese de composios orgdnicos 56 podia ser produzida dentro dy

maréria viva, enguanio os composies Norgd 5 eram sinletizados a pactir dia matériay

nidaviva. Uma tearia conhedda camo "Vitalismae® afimmava gue uma “forca vital® das
arganismas vivos e necessinia para produzir um composio crgdnico. Em 1828, um
quimico alemdo Friedrich Wablas (1800-1862) surpreendeu a comunidade cientifica
usando o compasto NorGAnco GaRaa de amdnio, NHL(OCN paca sintetizar a ureia,
H:NCONH;, uma substingas crgdnics encontrada na uring de mutos animais, o

levau a0 desaparecimento da leorna do “vitalisma®.

FONTE: Autoria propria.

Essa oitava secdo é subdividida em 6 topicos. Nessa sec¢do inicia 0s
experimentos selecionados junto ao professor da disciplina. Cada experimento
compde: introducao, parte experimental, resultados esperados, consideracdes finais,
questionario e as referéncias. Os experimentos seguem a mesma légica de
elaboracgédo, conforme os referenciais tedricos e epistemolégicos.

Muitas vezes as praticas envolvendo a Quimica Organica exigem maior tempo,
além de materiais e reagentes mais aprimorados, devido principalmente a cinética
lenta e a complexidade das reacbes. Por isso, € importante ressaltar que os
experimentos selecionados foram com base na Ementa da disciplina (Anexo 1).

Buscou-se em todas as atividades experimentais contidas no guia de apoio,
explorar a aprendizagem investigativa e dar inicio a aprendizagem critica, no qual o
professor desempenha um papel fundamental no direcionamento e na orientagéo
dessa proposta de ensino e aprendizagem.

Os experimentos nesse material de apoio devem ser descritos de forma que o
aluno, durante a experimentacao, tenha um espirito investigativo e uma fase inicial
critica com o material educativo, propiciando que o professor abandone a narrativa e
gere nele e no aluno uma postura dialdgica, sendo aprendizes entre pares, tornando
0 ensino socialmente ativo. (ALMEIDA; MALHEIRO, 2019)
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Contribuindo com esse pensamento, Moreira (2014) afirma que, todas as
atividades laboratoriais deverdo anteceder e proceder de um carater investigativo,
permitindo que o estudante explore suas habilidades cognitivas através dos seus
conhecimentos prévios em contato com os fenbmenos quimicos, estimulando o
desenvolvimento conceitual, promovendo uma alfabetizacao cientifica e formando um
cidadao critico.

Nesse sentido, a experimentacdo com carater investigativo faz com que o
conjunto de vivéncias que o aluno traz para o laboratério seja refletido em aquisicéao
de conhecimento e que a continua reorganizacdo do conhecimento pela reflexdo traga
a melhoria na qualidade da aprendizagem.

No primeiro topico da pratica experimental, o leitor tera contato com o titulo do
experimento, bem como uma introducédo do assunto. Cada experimento possui uma
introduc&o que interliga o cotidiano do discente com as atividades experimentais que

seréo realizadas (Figura 8).

FIGURA 8. Introducgdo do Experimento A).

A) SINTESE E CARACTERIZACAD DE CHALCONAS DERIVADAS DA o f-,
apy.5-e di-o B INSATURADAS Ci POTENCIAL ATIVIDADE
ANTIFLAMA

INTRODUGAOD

As chalconas s3o substincias orginicas precursores biossintiticos de
flavoncides, principalmentz nas pétalas das flores, = podem ser definidas como
cetonas o-fHnsauradas, cnde tanto a carborila quanto a porgdo olefinica estio
ligadas a grupamentos aromatico, ou sefa, apresentam um ndcleo 1.2-difenil-2-
propen-1-ona (WALTER, 2000 CAREY. 2011). wer Figura 1. Muitas atividades
biolégicas desse grupo de compastos, conforme a lerstura, variam de acordo com os
dois andis arométicos & seus substituintes (AVILA, 2008). Ha relatos de atividade
antibactariana, antiviral, antfiingica. antimalarica, fipanossomicida (BORCHHARDT,
2010). anti-leishmania (YUNES, 2006), hipoglicemiante (DAMAZIO.  2010)
antioxidante,  citotbica,  anfumoral.  antileuedémica e anti-inflamatora
(NOWAKOWSIKA, 2007).

A= chakonas =30 compostos gquimicos encontrados abundanternents em
fionbes naturais, especialmente, em plantas superiores. Pode-se ainda, serem obtidos
através da sintese orgdnica, pela reagdo entre cetonas e aldeidos arométicos em meio
alealine, em um processo cenhedido come Condensagdo de Claisen-Schmidt (Figura
1). Meste métndo, a condensagdo & realizada de um benzakieido com um derade
cetdnico apropriade. =m um sehente polar como etandl, com o uso de uma base como
eatalisador (Figurs 5]

e a

cllac

Meita

Cesan Chakens
FGURA 1- Esquema geral da condensacdo da Clalsan-Schmidt.

FONTE: Autoria propria.

O segundo topico é a Parte Experimental (Figura 9). A parte experimental é a
descricdo da experimentacdo. Para descrever os procedimentos experimentais
buscou-se utilizar o principio da organizacéo sequencial. Segundo Marconi e Lakatos
(2007) esse principio consiste em sequenciar os topicos, ou unidades de estudo, de

maneira tdo coerente quanto possivel (observados nos principios de diferenciacéo
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progressiva e reconciliagao integrativa) com relacdes de dependéncia naturalmente

existentes entre eles na matéria de ensino.

FIGURA 9. Parte Experimental do Experimento B).

OEJETIV
O objeties desta pratica £ a sintetize de &steres graxos ou de cadsia curta.
Considerando umas das reagdes mais empregadas na inddstria de alimentos.
MATERIAIS E METODOS
Materiads
» 2 (dois) batio de 25 mi:
> 1 {um) baldo de separacdo de

1 {urm) Fund peaquenco;
2 {diois) Vidro de relogioc

¥YyYY

125 mil; 2 {diois) Papel filtro;
» 4 (quatro) Edernmeyer de 125 mil i {fuma) Chapa agitadoma
e outro de 50 mil; magnetca oo baminhas
3 1 {um) pipeta de pastewn magnetcas:
= 1 {um) pipeta gradusda de 2 mil; > 1 {umna) Estufa de secagem;
> 1 {um) wbo de ensaio de 10 mi; ¥ 1 (um) Banho-mana quente (S0
* 1 [uma) prowets de 10, 25 = 50 80 =CY;
mi: » 1 {urna) bomba de wacuo;
3 1 {um) béguwer de 100 mL; * Balanga analitica.
> 1 {um) Kitasssto de 250 mil; ¥ 1 {um] RotSceusporasor com
= 1 {um) Funil de Budhner; condensador & banho-maria.

FONTE: Autoria propria.

O terceiro tépico intitula-se Resultados Esperados (Figura 10). Nessa sec¢éo
busca-se apresentar ao leitor as contribuicbes da pesquisa, ou seja, 0S pontos
positivos e negativos da pratica experimental. E apresentada as expectativas da

pesquisa em um sentido amplo, séo situacdes que 0 autor espera que ocorra.

FIGURA 10. Resultados Esperados do Experimento C).

RESULTADOS ESPERADOS

Comao o anidrido acdtico se encontra em excesso, o cdlculo do rendimento deve
ser feito em relagio so acido salicilico. que de acordo com a figura 1 temos uma
relagSo estequiométrica de 1:1 entre o acido Saliciico & o ASS. Sendo assm, o
nimem de molks de acido Saliciico teoricaments deve ser o mesmo do produto

fomnado ASS.
TASELA 1. Dados sstequlometizos.
sa ol
# N* de mols Rendimento Pureza
Wolume

Aoido Saicilico 05g D.0025 mol n -
Anidrido Acstico 1.5mL 0,01538 mol - -
Acida ssliciico o216 00011 maod 20.55% a5 4%
BAS) 216 g ] 55 :

FONTE: Autoria propria.

O proximo topico, ainda dentro das praticas experimentais é destinado as
Consideracoes Finais (Figura 11). Um caderno de experimentos deve ter um espaco
de concluséo prévia de cada experimento onde o aluno desenvolva, apés a atividade
pratica, a investigacdo de suas conclusoes, ou seja, a aprendizagem critica de suas
conclusdes preévias, questionando-a e conciliando-a a novas informagfes avancando,
desta forma, o pensamento cientifico onde cada nova experiéncia diz ndo a
experiéncia antiga. (CASTRO, 2014.)
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FIGURA 11. Considerac¢8es Finais do Experimento D).

CONSIDERAGOES FINAIS

Reslizando o presente expenments, os alunos serac capazes de entender
melhor a reagdo de sais diazdnicos, bem como o passo-a-passo para a sintesa

completa.

Estrardo em contato com o universo dos corantes, que em alguns casos vem
sendo considerados micropoluentes, devido as indmerss etspas de preparacdo,
consequentemente alto indice de residucs.

s cormntes 530 composios quimicos organicos que possuem a propriedade
de absorver luz visivel de forma seletiva, razso pela qual aparecem coloridos, devido
a presenca de grupos cromafonos tals como: nitro, nitnose, azo e carbonila. A cor &
intensidicada efou modificada por grupos auxocromes, como efila, nitne, amino,
sulfdnico, hidrosila, metted, etdel, clom 2 bromo. Comao visto a reag3o para 2 producao

FONTE: Autoria prépria.

O quinto topico é um breve Questionario (Figura 12). O questionario consiste
de perguntas que servirdo de ancoradouros nas observagfes e conclusdes dos
experimentos. Neste contexto, ele é o organizador decorrente e possui fundamental
importancia para a realizacao das praticas, pois sua funcéo é de organizar o que ele
precisa saber ao final do experimento, a fim de que o novo conhecimento seja revisado
e aprendido de forma significativa. (SANTOS; MARCONDES, 2010).

FIGURA 12. Questionario do Experimento E).

QUESTIONARIO

1. Defina reagio de agcilagan,

2. Apresente o Mecanismo completc da reagdo de obtengdo realizada no

experimento.
3. Faga uma discussf8o geral acerca da técnica de recristalizagdo.

4. O fenol também pode ser acetilado por anidrido acético?
FONTE: Autoria propria.

Dessa maneira, torna-se evidente a necessidade de dar aos alunos a
oportunidade de se envolverem em um problema e procurar suas possiveis solugoes,
com o auxilio do professor, ao desenvolver e executar atividades experimentais que
contribuam para uma maior participacdo do aluno e melhor entendimento dos
conceitos cientificos.

O sexto e ultimo topico das praticas experimentais sdo as Referéncias (Figura

13). Nessa péagina séo destinadas as fontes de consultas, como livros, revistas,
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dissertagOes, sites, entre outros, que o trabalhou tomou como base em outros autores.
Nesse topico procurou-se respeitar as normas da Associa¢cdo Brasileira de Normas
Técnicas (ABNT).

FIGURA 13. Referéncias do Experimento F).
REFERENCIAS
ALMEID&, V. V. CANESIN, E A; SUZUKIL, R. M. PALICTO, G. F. Andlise

Gualitativa de proteinas em alimentos por meio de reagao de complexagao do
ion cuprico. Quimica Mova na Escola. Vol 35. N° 1°. Fevereiro, 2013

BRADFORD, M. M. A rapid and sensitive method for the guantification of
microgram quantities of protein utilizing the principle of protein-dye binding.
Anahytical Biochemistry, 16878.

FONTE: Autoria prépria.

Por fim, com base nos referenciais tedricos, pretende-se sugerir alguns
procedimentos ao professor da disciplina de Quimica Organica Experimental e aos
académicos para que estes tenham um melhor aproveitamento desse guia.

1. Em toda aula/experimento devera alertar-se para as normas de
seguranca.

2. O professor devera ler a introdugcdo com os alunos, problematizando tal
guestao.

3. Levantar discussdes dos conhecimentos quimicos e implicacdes
conforme questdo abordada no roteiro.

Oliveira et al. (2010), apresenta ainda que nesse tipo de atividade o aluno faz
uso de seus conhecimentos anteriores, compartilha-os com os demais alunos e,
durante a discussao, suas ideias podem ser rejeitadas, melhoradas ou aprovadas
desde que atenda a solucao do problema inicial.

4. Apresentar os Materiais e Reagentes que seréo utilizados.

5. Os alunos deverdo ter autonomia para participar e executar 0S
experimentos, intercalando a leitura da parte experimental e/ou
explicando diretamente tais procedimentos.

6. Finalizando a demonstracédo do experimento e das observacgdes feitas
pelos alunos, o professor deve lancar as questdes do questionario ou
adapta-las e, quando necessario, complementar e discutir as respostas

dos alunos.
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As questbes devem ser debatidas no mesmo dia (quando h& tempo), ou de
preferéncia, sado direcionadas para pesquisa em casa, a fim de que os alunos
busquem argumentos. E retomadas na aula seguinte em forma de debate ou por
escrito. A discussao pode ocorrer na aula prevista para a entrega do relatério escrito.

Vale ressaltar, que a proposta do roteiro ndo é a direcionar todo o trabalho
realizado na disciplina e sim, ser mais um recurso didatico a ser utilizado pelo
professor e alunos. Desta forma o professor tem liberdade de utilizar as atividades
propostas no roteiro durante todo o periodo letivo, definindo o melhor momento para

tal.
5.3 COMPARACAO DOS MATERIAIS DIDATICOS

Nessa secdo procurou-se materiais didaticos produzidos nas diversas
instituicBes de ensino superior do Brasil, dentro da area de Quimica, a fim de comparar
com a apostila produzida. Dentre os materiais encontrados e selecionados para
comparacao, destacam-se:

1) Apostila de Quimica Orgéanica Experimental (LIC — 2009), do Departamento de
Quimica Organica, do Instituto de Quimica — Campus Araraquara, da Universidade
Estadual Paulista, ano de 20009. Disponivel em:
<http://www.cempeqc.ig.unesp.br/Jose_Eduardo/Blog2013>. Acesso em: 3 de julho
de 2019.

2) Apostila dos Experimentos de Quimica Organica Experimental A, do
Departamento de Quimica, da Universidade Federal de Santa Catarina, ano de 2006.
Disponivel em: <http://www.gmc.ufsc.br/organica/>. Acesso em 3 de julho de 2019.

3) Guia de Laboratério QUI0312/QUI0602 — Quimica Experimental, do Instituto de
Quimica, da universidade Federal do Rio Grande do Norte — Campus Universitario,
Lagoa Nova, ano de 2018. Disponivel em: <http://www.quimica.ufrn.br/quimica>.
Acesso em: 4 de julho de 2019.

4) Apostila de Fundamentos de Quimica Experimental, do Departamento de
Quimica, da Faculdade de Filosofia, Ciéncias e Letras de Ribeirdo Preto — USP, ano
de 2017. Disponivel em: <https://edisciplinas.usp.br/pluginfile.php/>. Acesso em 3 de
julho de 2019.

5) Guia de Experimentos de Quimica Organica ll, elaborados pelo professor
dadisciplinae académicos de Licenciatura em Quimica da Universidade Federal

do Amap4, ano de 2019.
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Diante dos materiais didaticos apresentados, constatou-se que estes seguem

uma padronizacdo de elaboracdo e contém elementos pré e poés-textuais.

Apresentados a seguir na Tabela 1.

TABELA 1. Comparacao entre materiais didaticos produzidos pelas IES.

Capa
Sumario
Apresentagao
Normas de
Seguranca

Parte
Experimental

Capa
Sumario
Normas de
Seguranca
Introducao

Parte
Experimental

Questionario

Capa
Sumario

Ementa

Cronograma
de Aulas
Normas de
Seguranca
Materiais de
Laboratério

Objetivos

Introducéo

Pré-

Exercicios de

Laboratorio
Parte

Experimental

Referéncias

Capa
Sumario
Instrucdes
Gerais

Introducao

Pré-Exercicios
de Laboratério

Objetivos

Parte
Experimental
Sugestdes
para
elaboracao do
Relatério

Referéncias

5)
Experimentos
de Quimica
Organicalll

Capa
Apresentacao

Autores

Normas de

Seguranca

Instrucdes
Gerais

Sumario

Introducéo

Objetivos

Parte
Experimental

Resultados
Esperados
Consideracodes
Finais
Questionario
Referéncias

FONTE: Autoria propria.

Capa: Primeira folha da apostila. E composta por dados que identifiqguem o

trabalho, como por exemplo, a instituicdo de ensino, os autores, 0 ano e o titulo.




33

Sumaério: E um resumo contendo os principais aspectos da apostila, uma lista
hierarquizada dos experimentos abordados na obra

Apresentacao: Breve apresentacdo do material didatico, portanto, nela esta
descrito o0 objetivo da apostila, os conteudos a serem trabalhados, como manusea-la,
entre outros.

Normas de Seguranca: S&o tracadas as diretrizes para a realizacdo das
atividades experimentais onde sdo apresentados os equipamentos e procedimentos
basicos para a seguranca individual e coletiva.

Ementa: Apresentacao de um texto que evidencia as principais caracteristicas
da disciplina/curso.

Cronograma de aulas: Plano de estudos com definicdo de horério e praticas
experimentais.

Autores: Local destinado para apresentacao de pessoas que contribuiram para
a elaboracao, reviséo e edi¢cdo do material didatico.

Instrucdes Gerais: Destina-se as orientacdes que os académicos devem
atentar-se na elaboracdo dos seus relatorios das praticas experimentais.

Parte Experimental: E a descricdo da experimentacdo. E primordial descrever
os procedimentos experimentais de forma mais suscita possivel.

Pré-Exercicios de Laboratdrio: Sado exercicios para envolver o aluno e
levantar seus conhecimentos prévios sobre determinado conteldo. Instiga a reflexédo
e interesse pela busca do conhecimento.

Questionério: Consiste de perguntas que servirdo de ancoradouros nas
observacdes e conclusdes dos experimentos.

Materiais de Laboratério: Local destinado para apresentar as vidrarias e
reagentes que compdem um laboratério. Visa a familiarizacdo do ambiente/laboratério
com o aluno.

Objetivos: E a descricdo do que se almeja com a pratica experimental, de
forma clara e concisa.

Introduc&o: E a introduc&o do assunto e contetido a serem trabalhados. Cada
experimento possui uma introducdo que interliga o cotidiano do discente com as
atividades experimentais.

Sugestbes para elaboracdo do Relatorio: Sugestdes e orientagBes de

aspectos principais que o académico deve-se ater na elaboracédo do relatorio.
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Resultados Esperados: Apresenta ao leitor as contribuicdes da pesquisa, as
expectativas em um sentido amplo. S&o situacdes que 0 autor espera que ocorra.

Consideracfes Finais: Sao as ultimas contribuicbes do trabalho. Deve-se
voltar e levantar os conceitos e objetivos importantes, aqueles que o aluno deve
apresentar dominio.

Referéncias: Destina-se nas fontes de consultas, onde o trabalho buscou a
outros autores como base.

Portanto, entre os materiais didaticos 1) Apostila de Quimica Organica
Experimental e 2) Apostilas dos Experimentos de Quimica Organica Experimental, e
o material produzido por esta pesquisa 5) Experimentos de Quimica Organica ll, pode-
se observar que ambos estéo relacionados com a disciplina de Quimica Orgéanica. No
entanto, apenas o Guia 5) apresenta 0s autores, as instru¢des gerais, 0s objetivos das
praticas, os resultados esperados, as consideracoes finais e as referéncias.

Ao fazer a comparacdo dos materiais 3) Guia de Laboratdério — Quimica
Experimental e o 5) Experimentos de Quimica Organica observa-se a auséncia da
Ementa e Cronograma de aulas no Guia 5). Quanto a isso, optou-se por nao incluir no
material didatico a Ementa da disciplina de Quimica Organica Il, mas a elaboracéo
desse material foi com base na Ementa que consta no Anexo I, e talvez futuramente,
pode ser inserida. E quanto ao cronograma de aulas, optou-se por néo incluir para
gue o docente analise sua metodologia na disciplina e fiqgue a seu critério a forma
utilizar o material de apoio, ja que a proposta ndo € direcionar todo o trabalho do
professor.

Ainda, o material 3) aborda os Materiais de Laboratorio, topico que ndo consta
no Guia 5). Isso porque o Guia de Experimentos de Quimica Organica Il € destinado
a disciplina de Quimica Organica Il, sugerindo que o aluno ja tenha cursado as
disciplinas iniciais no laboratério, como a Quimica Geral Experimental e Quimica
Organica Experimental I. Sendo assim, pressupfe-se que 0s académicos ja estao
familiarizados com os equipamentos, reagentes e materiais de laboratoério, por isso,
optou-se por ndo incluir este tdépico de Materiais de Laboratorio.

E por ultimo, ao comparar os materiais 4) Apostila de Fundamentos de Quimica
Experimental e 5) Experimentos de Quimica Organica Il, o material 4), bem como o 3)
Guia de Laboratorio — Quimica Experimental, apresentam o Pré-Exercicios de
Laboratorio, mas ausentam o0 questionario pos experimentacdo. No 5) Guia de

Experimentos de Quimica Organica I, optou-se por aplicar o questionario apos a
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aplicacdo da prética, mas nada impede o aluno de consulta-lo antes. Dessa forma,
com base no questionario, o aluno ir4 observar a pratica visando responder todas as
guestdes levantadas.

Ainda, a apostila 4) apresenta o topico Sugestdes para Elaboracdo do
Relatério. No guia 5) ha auséncia desse tdpico, pois assim como o Cronograma de
aulas, sugere-se ao docente levantar as orientagbes de aspectos principais que o
académico deve-se ater na elaboracdo do relatorio, de acordo com o contexto,

metodologia do professor e peculiaridades de cada pratica.
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CONSIDERACOES FINAIS

Este trabalho teve como objetivo a elaboracdo um material didatico de forma
contextualizada e de carater investigativo, capaz de auxiliar o professor e os
académicos da disciplina de Quimica Orgéanica Experimental Il no Curso de
Licenciatura em Quimica. Portanto, foi possivel perceber que a elabora¢cdo do material
€ de suma importancia, pois além de motivar os alunos nas praticas, incentiva 0s
docentes na producéo de seus proprios materiais.

A partir da observacdo da disciplina de Quimica Organica Experimental foi
possivel organizar e elaborar o guia intitulado Experimentos de Quimica Orgéanica ll,
que servira de apoio para as praticas laboratoriais. A hip6teses foram comprovadas e
o trabalho demonstrou relevancia no aspecto de somar com o ensino de Quimica no
Curso de Licenciatura em Quimica, da Universidade Federal do Amapa. Além de
possibilitar a relacdo das praticas com o cotidiano amapaense, sendo a primeira
apostila elaborada para auxiliar a disciplina que leva em consideracéo a realidade dos
académicos.

Espera-se que esse trabalho contribua na tematica elaboracdo de materiais
didaticos, de caréater investigativo e contextualizado, sugerindo aos docentes uma
reflexdo a respeito dos materiais didaticos produzidos no ensino, pela busca de
respostas aos problemas que perpassam no ensino e aprendizado do aluno, bem
como a importancia de praticas experimentais bem elaboradas.

Ainda, anseia que com os materiais de apoio desenvolvidos nesse trabalho, a
experimentacdo possa ser uma ferramenta importante para a aprendizagem
significativa de Quimica no colegiado de Licenciatura em Quimica, e que atinja o
desejo de alunos e professores dessa instituicdo em ter mais um recurso importante
no seu desenvolvimento critico-investigativo ao usar o laboratoério.

E por fim, aguarda-se a aplicacdo do material produzido no colegiado de
Quimica da Universidade Federal do Amapa, bem como uma analise positiva pos
aplicacdo. Que o Guia de Experimentos de Quimica Organica Il possa constituir um
material de apoio aos estudantes, durante o tempo de academia e tenha uma

aprazivel aceitacao entre professores e alunos.
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Esta apostila foi preparada para oferecer subsidios tedricos e praticos para a
Disciplina de Quimica Orgénica Experimental Il — Curso de Licenciatura em Quimica,
abordando reacbes e métodos organicos que sao descritas na ementa dessa
disciplina. Nesta apostila foi inserida uma breve introducéo sobre o assunto abordado
em cada experimento, objetivos da aula prética e lista de materiais necessarios para
elaboracao das receptivas aulas. Também s&o apresentados exemplos da literatura, e
alguns mecanismos de sintese organica.

Esta apostila também faz uso de ferramentas fundamentais para o ensino e
aprendizagem na disciplina de Quimica Organica Experimental Il, tais como, software
ChemBioDraw Ultra versao 12; Simulacdo de Espectros de Ressonancia Magnética
Nuclear 'H e 13C; Espectros de Infravermelho e leituras complementares.

Espera-se que através dessa apostila que os estudantes de graduacao sintam-

se motivados a dedicarem-se a esta fascinante area, envolvendo substancias

organicas para promover reagdes em condigdes.
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Sempre leia com antecedéncia o roteiro da préatica que sera realizada, procurando
compreender o0s objetivos e 0s procedimentos experimentais, prestando muita
atencao as adverténcias em relacdo a seguranca.

1) ANTES DE ENTRAR NO LABORATORIO.

a. Usar sempre guarda jaleco fechado e de preferéncia na altura do joelho;

b. Usar sapato fechado, nunca chinelos ou sandalias;

c. Na&o use os cabelos soltos. Amarre-os na forma de coque;

d. Nao use qualquer ornamento, tais como relégio, anéis e pulseiras porque

poderdo sofrer reacdes quimicas com os reagentes;

e. Jamais trabalhe no laboratdrio usando lentes de contato! Por favor, retire-as!
2) DENTRO DO LABORATORIO

a. Guarde sua mochila embaixo da bancada ou no armario destinado a pertences

pessoais. Jamais a deixe no chdo ou em cima da bancada,;

b. N&o fume, ndo coma e n&o beba no laboratorio;

c. Caminhe com atencéo no laboratério e nunca corra;

d. N&o pipetar produto algum com a boca! Use pipetadores.

3) AO MANUSEAR REAGENTES

a. Nao leve as maos aos seus olhos e a sua boca quando estiver manuseando

produtos quimicos;

b. Nunca manuseie ou deixe frasco de produtos inflaméveis préximo a uma

chama;
N&o deixe os frascos dos reagentes abertos;

d. N&o aqueca um recipiente fechado;

e. Ao diluir um acido concentrado, adicione sempre lentamente o 4cido sobre a

agua, nunca o contrario;

f. Nuncaaquecga um tubo de ensaio com a extremidade aberta voltada para vocé

Ou para uma pessoa proxima a Vocé;

g. Quando for testar o odor de um produto quimico nao coloque o frasco sob o

nariz. Desloque os vapores gque se desprendem do frasco com as maos;
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h. Qualquer acidente, por mais irrelevante que seja para vocé, deve ser

comunicado ao professor.

De acordo com as Diretrizes Curriculares Nacionais para os cursos de Quimica
(disponivel em http://portal.mec.gov.br/sesu/arquivos/pdf/130301Quimica.pdf), os
estudantes de quimica precisam, ao longo do seu curso de graduacao, aprender a
“interpretar e utilizar as diferentes formas de representagado (tabelas, graficos,
simbolos, expressoes, etc.)” e “comunicar corretamente os projetos e resultados de
pesquisa na linguagem cientifica, oral e escrita (textos, relatorios, pareceres, "posters”,
internet, etc.) em idioma patrio.” O desenvolvimento dessas competéncias e
habilidades fazem parte dos objetivos das disciplinas praticas de Quimica como a
Quimica Organica Experimental.

Tao importante quanto realizar o experimento proposto é a apresentacdo do
Relatério Técnico-Cientifico. O relatério de atividades deve em primeiro lugar, retratar
o que foi realmente realizado no experimento, sendo de fundamental importancia a
apresentacao de um documento bem ordenado e de facil manuseio. Além disso, deve
ser 0 mais sucinto possivel e descrever as atividades experimentais realizadas, a base
tedrica dessas atividades, os resultados obtidos e sua discussdo, além da citacao da

bibliografia consultada. O referido relatério devera conter as seguintes partes:
PARTES DE UM RELATORIO

a) CAPA: folha de apresentacdo com o nome da universidade, unidade,
departamento, curso, disciplina, semestre e ano, titulo do experimento em destaque,
nome dos integrantes da equipe que estédo fazendo o relatério, nome dos professores
responsaveis pela disciplina, data de entrega.

b) RESUMO: Texto de, no maximo, dez linhas que apresente de maneira clara,
direta e concisa, o que vocé fez no experimento, principalmente os resultados
alcancados.

c) INTRODUCAO: Texto que demanda a realizagdo de um levantamento

bibliografico em livros e artigos cientificos para que seja apresentada uma sintese da
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teoria necessaria ao entendimento da préatica e a discussdo dos resultados. Tente
identificar palavras chaves de assuntos abordados no experimento e ndo esqueca de
citar as referéncias consultadas.

d) OBJETIVOS: Descri¢ao dos objetivos que deveriam ser alcancados ao realizar
0 experimento, em relacdo a aprendizagem.

e) MATERIAIS E METODOS: Descricdo completa da metodologia utilizada, que
permite a compreensao e interpretacdo dos resultados, bem como a reproducao do
experimento. Sugere-se sua divisdo em duas partes: i. Materiais e reagentes e ii.
Procedimento experimental. O primeiro item, Materiais e reagentes, deve conter uma
lista de todo o material utilizado, tanto vidraria como reagentes e equipamentos.
Coloque a procedéncia do reagente, o grau de pureza, a validade, a formula e o nome
correto. A marca e especificacdo de cada equipamento devem ser citadas também.
O segundo item deve descrever objetivamente o procedimento adotado no laboratério
(incluindo modificagdes que tenham sido feitas no decorrer do experimento em
relacdo ao procedimento originalmente proposto). Além disso, devem ser fornecidos
detalhes como as quantidades utilizadas, temperaturas medidas, vidrarias, esquemas
de montagens, tempo gasto e outras informac¢des importantes para a compreensao
do que foi realizado como as técnicas empregadas, 0os equipamentos utilizados e os
procedimentos seguidos. Na redacédo das frases, utilize o tempo verbal de maneira
apropriada e impessoal (determinou-se, transferiu-se, coletou-se). Nao inclua nesse
item as observacgOes experimentais e os dados, pois, as mesmas fazem parte dos
Resultados e Discussao.

f) RESULTADOS E DISCUSSAQ: Esta parte descreve os principais resultados
obtidos em aula, na sequéncia em que o procedimento foi realizado. Neste item estao
incluidos os dados coletados (que podem ser apresentados na forma de tabela
guando forem numerosos), o tratamento destes dados e sua andlise, até se chegar
aos resultados. E necessario apresentar detalhadamente todos os calculos efetuados
e os resultados obtidos podem ser apresentados na forma de tabelas ou graficos.
Mostre as equacdes das reacdes realizadas no laboratorio, quando houver. Sempre
gue possivel, compare os resultados obtidos com o que era esperado tendo por base

a teoria (descrita na Introducéo) ou resultados ja publicados. Se os resultados forem
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muito diferentes do que era esperado, procure explicar porque a luz da literatura
consultada na introdugdo, ou em possiveis erros experimentais. Indique sempre as
unidades usadas nas medidas. Além disso, discuta (explique) cada observacédo
experimental (mudanca de cor, aquecimento, turvacao, etc.) e os resultados obtidos
(massa final, rendimento, ponto de fusdo, entre outros).

g) CONCLUSAO: Parte do relatério em que se deve retomar cada um dos
objetivos propostos e, com base nas observacdes que foram realizadas, comentar se
os mesmos foram atingidos de forma satisfatéria ou ndo. Coloque sua opinido sobre
cada etapa realizada, como o preparo do experimento, os procedimentos realizados
e a coleta e a analise dos dados. E, por fim, faca uma sintese sobre as conclusdes
alcancadas com o trabalho. N&o apresente nenhuma conclusédo que nao seja fruto de
discusséo do seu grupo.

h) REFERENCIAS: Espaco reservado a citagéo dos livros e artigos usados para
escrever o relatorio, bem como dos enderecos eletronicos. As referéncias devem ser
numeradas na ordem de aparecimento no texto e devem ser escritas de acordo com

as normas da ABNT, conforme os exemplos a seguir.

CONSTANTINO, M. G.; SILVA, G. V. J.; DONATE, P. M. Fundamentos de Quimica
Experimental. Sdo Paulo: EDUSP, 2004. 250 p.

GIBIN, G.B; FERREIRA, L.H. Avaliacdo dos Estudantes sobre o Uso de Imagens
como Recurso Auxiliar no Ensino de Conceitos Quimicos. Quimica Nova na Escola.
Séo Paulo, v.35, n.1, p.19-26, 2013.

GIBIN, G.B; FERREIRA, L.H. Avaliagdo dos Estudantes sobre o Uso de Imagens
como Recurso Auxiliar no Ensino de Conceitos Quimicos. Quimica Nova na Escola.
Séo Paulo, v.35, n.1, p.19-26, 2013. Disponivel em:
<http://gnesc.sbq.org.br/online/gnesc35_1/04-RSA-87-10.pdf>. Acesso em: 12 jan.
20109.
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QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL II

ESTUDO DE CASO:
MOLEcULA ¢=mmm) 5| vo

SINTESE IDENTIFICAGAO [JICARACTERIZAGCAO

Estratégias:

° Mecanismo de Reagéo;

Aplicabilidade em potencial nas
instigantes areas de novos
farmacos;

Compreender os aspectos praticos

° e mecanisticos envolvidos na
Sintese de moléculas; mesma.
° Obtencéo de qualquer ° Reacéo de esterificacéo e a reagéo
composto natural ou néo - de condensacéo alddlica
natural;
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UMA BREVE HISTORIA DA SINTESE ORGANICA

Marcellin Pierre Eugéne Berthelot, quimico francés (1827-1907), pode ser
considerado o pioneiro dos quimicos organicos de sintese. Para Berthelot, a sintese
€ a operacgdo inversa da analise. Seu programa de sinteses progressivas foi o inicio
do que pode hoje se chamar de sintese organica, e pode ser assim resumido: primeiro,
combinar o carbono com o hidrogénio para formar os hidrocarbonetos; depois
sintetizar os alcodis, o0 ponto de partida para uma terceira etapa, que consistiria na
combinacdo destes com os &cidos organicos para formar os ésteres e com o
amoniaco para produzir os “alcalis artificiais”. Segundo Berthelot, a oxidagao
cuidadosa de alcodis levaria a aldeidos com os mais variados aromas como, por
exemplo, de hortela, canela e cominho. Se a oxidagao fosse feita sem “cuidado” se
formariam os &cidos.

O nome da quimica orgéanica veio da palavra organismo. Antes de 1828, todos
0s compostos eram derivados de fontes de organismos vivos. A filosofia cientifica da
época era que a sintese de compostos organicos s6 podia ser produzida dentro da
matéria viva, enquanto os compostos inorganicos eram sintetizados a partir da matéria
nao-viva. Uma teoria conhecida como "Vitalismo" afirmava que uma "forca vital" dos
organismos Vivos era necessaria para produzir um composto organico. Em 1828, um
qguimico alemao Friedrich Wdéhler (1800-1882) surpreendeu a comunidade cientifica
usando 0 composto inorganico cianato de amoénio, NH4OCN para sintetizar a ureia,
H2NCONH2, uma substancia organica encontrada na urina de muitos animais. Isso
levou ao desaparecimento da teoria do "vitalismo".

Hoje, os quimicos consideram 0s compostos organicos como sendo aqueles
contendo carbono e um ou mais elementos, na maioria das vezes hidrogénio,

oxigénio, nitrogénio, enxofre ou halogénios, mas as vezes outros também. A quimica

organica é definida como a quimica do carbono e seus compostos.

Pagina |11
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A) SINTESE E CARACTERIZAGAO DE CHALCONAS DERIVADAS DA q,B-,
a,B,y,0- e di-a,B-INSATURADAS COM POTENCIAL ATIVIDADE
ANTIFLAMATORIA

INTRODUCAO

As chalconas sdo substancias organicas precursores biossintéticos de
flavonoides, principalmente nas pétalas das flores, e podem ser definidas como
cetonas a-B-insaturadas, onde tanto a carbonila quanto a por¢cdo olefinica estédo
ligadas a grupamentos aromatico, ou seja, apresentam um nucleo 1,3-difenil-2-
propen-l-ona (WALTER, 2000; CAREY, 2011), ver Figura 1. Muitas atividades
bioldgicas desse grupo de compostos, conforme a literatura, variam de acordo com 0s
dois anéis aromaticos e seus substituintes (AVILA, 2008). Ha relatos de atividade
antibacteriana, antiviral, antifingica, antimalarica, tripanossomicida (BORCHHARDT,
2010), anti-leishmania (YUNES, 2006), hipoglicemiante (DAMAZIO, 2010)
antioxidante,  citotoxica,  antitumoral, = antileucémica e  anti-inflamatoria
(NOWAKOWSKA, 2007).

As chalconas sdo compostos quimicos encontrados abundantemente em
fontes naturais, especialmente, em plantas superiores. Pode-se ainda, serem obtidos
através da sintese organica, pela reacdo entre cetonas e aldeidos arométicos em meio
alcalino, em um processo conhecido como Condensacéo de Claisen-Schmidt (Figura
1). Neste método, a condensacéao é realizada de um benzaldeido com um derivado
cetdnico apropriado, em um solvente polar como etanol, com o uso de uma base como
catalisador (Figura 5).

(0]
|

Base \
4>

Aldeido Cetona Chalcona
FIGURA 1- Esquema geral da condensacéo de Claisen-Schmidt.
O mecanismo proposto para esta condensagao pode ser visto na Figura 6 e a
desidratacdo em meio basico pode ser vista na Figura 7.
Inicialmente o catalisador basico remove um hidrogénio alfa acido da cetona,
formando assim um carbanion, que pode ser estabilizado por ressonancia. A reagao

continua através de um ataque nucleofilico do carbanion ao carbono da carbonila do
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aldeido, formando assim um intermediério tetraédrico (ion alcoxido). Ao ser protonado
por um hidrogénio da agua o ion alcoxido € convertido no produto de condensacéo e
0 meio basico é regenerado. O produto de condensacao sofre desidratacdo basica e
para que isso ocorra, um hidrogénio acido é abstraido da posicéo alfa, resultando

assim no ion enolato, que por equilibrio elimina o grupo OH-, formando assim a

©*w*© o**o

oo@ O OH
H + H,0 H

FIGURA 2- Mecanismo da reacéo de condensacao.

chalcona.

oH
H

[a] OH
C H
5
H kfm‘ H

[=] H
/
—_— + HO™ + HyO
H

FIGURA 3- Mecanismo da desidratacéo do produto de condensacéo e formacédo da
chalcona.

A importancia de substituintes elétron-retiradores na estrutura quimica das
chalconas esta altamente correlacionada com a atividade anti-inflamatoria dos
compostos mais ativos e com a presenca de orbital LUMO (SIVAKUMAR, 2009).

Um estudo com metoxichalcona (SHETTIGAR, 2006) investigou as

propriedades Opticas da 3,4-dimetoxi-4'-metoxichalcona e mostrou ser promissor para
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aplicacoes oOpticas nao-lineares. Com base nessas caracteristicas, a investigacdo na
perspectiva estrutural e sintética assume importancia importante para a extensao e
compreensao da aplicabilidade da molécula.

A presenca de grupos hidroxila, alila e prenila nas suas estruturas da chalcona,
comumente potencializam suas atividades (GORDON, 1993). Por exemplo, a incluséo
de dois grupos hidroxila (di-hidroxicolinonas) aumentou tanto a atividade antitumoral
quanto a antiperoxidacéao lipidica (WANG, 2004). Outras atividades ja foram relatadas
(QUINTIN, 2009) e a Figura 4 mostra alguns exemplos de chalconas biologicamente

ativas.

O O poh O
OH OMe MeO
OMe
Ant|v|ra| ) Antileishmania (Il)
OMe O CF,
O AN O
OMe OMe Br
Antiviral (111) Fungicida (IV)

FIGURA 4- Alguns derivados de Chalcona biologicamente ativos.

O planejamento computacional de farmacos € uma area de répido
crescimento que atualmente € considerada como sendo uma componente
fundamental na Quimica Medicinal. A possibilidade de projetar compostos com
propriedades terapéuticas bem definidas evitando enormes custos na area de sintese
organica € algo que motiva bastante os Quimicos Tedricos Computacionais que atuam
no estudo das relagbes quantitativas entre a estrutura quimica e a atividade bioldgica
(QSAR). As doengas inflamatdrias constituem um grupo complexo e heterogéneo de
doencas, sendo causa importante de morbidade e mortalidade. A inflamacdo é um
mecanismo homeostatico complexo gerado para proteger a integridade do organismo

contra agentes nocivos endégenos ou exdégenos (MEDZHITOV, 2008).
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OBJETIVO

O objetivo desta prética € a sintese de chalconas derivadas de cetonas a,[3-,
a,B,y,0- e di-a,B-insaturadas, através de condensacéo de Claisen-Schmidt, e, por meio
de andlises laboratoriais pelo método FTIR, identificar as bandas de vibracGes das
moléculas que compdem a mistura e “determinar” a quais grupamentos quimicos eles

pertencem. Utilizando como ferramenta a quimica medicinal e a modelagem

molecular.
MATERIAIS E METODOS
» Materiais » Reagentes
Baldo de fundo chato de 50mL; Etanol,
Agitador magnético; Aldeido;
Béquer; Cetona,;
Condensador; Hidroxido de Sodio (NaOH);
Papel de filtro; Acido cloridrico (HCI);
Capela; Acetato de Etila
Banho de Gelo; Hexano 7:1 Acetato de Etila
Funil de Separagéo; Agua
Pipeta de 5 mL; Revelador: Acido fosfomolibdico,
Vidro de reldgio; Permaganato de Potassio, lodo
Placa de aluminio com silicagel; revelador.

Cuba Cromatogréfica;

Lampada UV.

PARTE EXPERIMENTAL

> SINTESE DAS CHALCONAS DERIVADAS DE CETONAS a,B-, a,B,y,5- e di-
a,B- INSATURADAS

Para as sinteses, deve utilizar-se a metodologia de condensacdo de
ClaisenSchmidt, onde se mistura derivados da acetofenona com aldeidos também
aromatico. Em um baldo de reacdo de 50 mL, coloca-se 10 mL de etanol, o
correspondente aldeido (numero 4) e a correspondente cetona (nimero 2). A mistura
deve ser mantida em 5 minutos sob agitacdo magnética, e em seguida, adiciona-se
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lentamente 5 mL de NaOH, e a reacdo permanecera sob agitacdo magnética por 24h
a temperatura ambiente. O tempo reacional e a quantidade total de NaOH adicionados
em cada reacdo estao apresentados na Tabela 1.

Apos este periodo, sera transferido a mistura para um frasco Béquer (500 mL)
contendo 100 g de gelo picado e 5 mL de HCI 10%. Por se tratar de uma cetona com
grupo que pode ser fotossensivel (cloro), o baldo de rea¢do deve ser envolvido com
papel aluminio em todas as reacdes e durante todo o processo. O precipitado formado
devera ser filtrado a vacuo e lavado (5 x 100 mL) com agua gelada e quando

necessario os produtos serao recristalizados em a EtOH quente.

> PERFIL ESPECTROSCOPICO NA REGIAO DO INFRAVERMELHO POR
TRANSFORMADA DE FOURIER (FTIR) DA CHALCONA

Para a obtencéo do perfil espectroscépico na regido do IV do EEEO as leituras
serdo realizadas em espectrémetro IRAffinity-1 (Shimadzu, Japdo) no comprimento
de onda na faixa de 400 a 4000 cm-1. Onde quantidades apropriadas da amostra
precisardo ser comprimidas com Brometo de Potassio (KBr), com uma resolucéo de
1 cm™ e acumulacgdo de 100 scans (taxa de varredura de 0,5 cm/s) (SILVA JUNIOR,

2006). Sera gerado duas hip6teses para a identificacdo do composto.
> ESPECTROMETRIA DE RESSONANCIA MAGNETICA NUCLEAR (RMN)

As analises de de RMN serdo simuladas pelo software ChemBioDraw Ultra,
versao 11.0, que segue a regra da International Union of Pure and Applied Chemistry
(IUPAC).

» PONTO DE FUSAO

O ponto de fusdo néo corrigido dos compostos também sera utilizado para a
caracterizacdo dos mesmos, sendo determinados em aparelho digital de ponto de
fusdo, PFM-II, pertence ao Grupo de Biocatalise e Sintese Orgéanica Aplicada, do Prof.
Dr. Irlon M. Ferreira (UNIFAP).

> ANALISE CROMATOGRAFIA DE CAMADA DELGADA (CCD)

O andamento das reacdes durante os procedimentos reacionais, bem como a

pureza final do derivado serédo obtidos utilizando-se como comparagéo os padrées dos
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reagentes, quando monitorados por cromatografia de camada delgada (CCD). Em
todos os procedimentos cromatogréficos utilizardo sistemas de gradiente de
polaridade de solventes. Ser&o utilizados os sistemas de solventes 7:1 Acetato de
Etila. Os compostos obtidos serdo visualizados por CCD com o auxilio de luz
ultravioleta (A = 254 e 366 nm), e posteriormente as placas deverado ser reveladas com
os seguintes reveladores: Acido fosfomolibdico, Permaganato de Potassio e lodo

revelador.
> PROCEDIMENTOS COMPUTACIONAIS

Esta geometria é totalmente otimizada usando a teoria do funcional da
densidade (DFT) implementada no pacote Gaussian 09, com a versao corrigida de
B3LYP de longo alcance usando o método atenuante de Coulomb, CAM-B3LYP como
funcional e, como base definida, deve-se usar o 6-311 + g (d). A funcdo de onda
gerada pelo CAM-B3LYP / 6-311 + g (d) sera usada para os orbitais moleculares de
fronteira.

Os orbitais de fronteira HOMO e LUMO estéo diretamente correlacionados com
as propriedades PI (1° potencial de ionizacdo) e EA (eletroafinidade). A energia do
HOMO mede a capacidade elétron-doadora molecular, enquanto a energia do LUMO
mede a capacidade elétron-aceptora molecular (ARROIO et al, 2010). Para que ocorra
a transferéncia eletrbnica em um dado processo quimico, um elétron do orbital de
fronteira HOMO de uma molécula (elétron-doadora) devera ser removido para o orbital
de fronteira LUMO de outra molécula (elétronaceptora). Neste caso, a molécula
elétron-doadora (orbital HOMO) funciona como uma base de Lewis (centro
nucleofilico), enquanto a molécula elétronaceptora (orbital LUMO) funciona como um
acido de Lewis (centro eletrofilico). (ATKINS, 2008).
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RESULTADOS ESPERADOS

» SINTESE DAS CHALCONAS

O esquema geral para as sinteses a ser realizadas esta apresentado na Tabela
1. Esta reacédo ocorre através de uma condensacao de Claisen-Schmidt, seguida por

desidratagdo em meio basico (conforme mecanismo apresentado na Figura 2).

TABELA 1- Condicdes reacionais e dados dos compostos.

o} o NaOH (6M) Q
I A —— kA

R CH H R 2
1 3 > EtOH, 24h, t.a
» CETONA ; RENDIMENTO
REAGAO vl ALDEIDO (MMOL) PRODUTO (%) %)
0 0 T
= NO,
1 O2N 68%
(al)
MetO

O (0] (@)

(b1)

A reacdo de Claisen-Schmidt foi descoberta de maneira independente por
Claisen e Schmidt (CLAISEN e LAPAREDE, 1881) e (SCHMIDT, 1881), o
procedimento, detalhado na parte experimental, consiste em misturar o aldeido, a
cetona e o etanol, e adicionar o hidréxido de sodio, a temperatura ambiente.

Uma vez que o produto apresenta um sistema altamente conjugado, a sua
formacao é perceptivel, pois na maioria dos casos, observamos a mudanca de
coloragéo do meio reacional, de incolor para levemente amarelado, e esta tonalidade,

vai se intensificando, & medida que a concentracdo do produto vai aumentando.

FIGURA 5- Obtencéo da Sintese da Chalcona
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> CARACTERIZACAO ESPECTROSCOPICA

Todos os produtos necessitam ser caracterizados pela comparagédo de seus
pontos de fusdo com aqueles disponiveis na literatura e por analise espectral. O
espectro de IV de todos os derivados sintetizados mostrara picos caracteristicos nas
gamas seguintes: 1590 - 1620 cm - 1 (C=N do anel aromatico), 1495 - 1520 cm - 1
(C=C do anel aromético). Todos esses valores correspondem bem aos relatados para
esses grupos funcionais (LOPEZ et al, 2001). O substituinte do anel B é um grupo
retirador de elétrons (NO2) com intensidade forte e estiramento ndo simétrico em torno
de 1570-1520 cm?, o que deixa o carbono carbonilico do aldeido mais suscetivel ao
ataque nucleofilico, e que deveria, portanto, facilitar a reacdo em termos eletrénicos,
e sabendo-se que o impedimento para a reacdo ndo € de carater eletrénico (pois o
grupo nitro ativa o aldeido).

Por meio da analise dos espectros pode-se observar, através da Figura 6, a
presenca de vibracbes das bandas de absorcdo caracteristicas do grupamento do
anel aromatico em torno de 3080 cm™* e do modo simétrico em torno de 1485-
1445cm?t. O grupo m- disubstituido na ligacdo do anel aromatico com a deformacéo
H3 fora do plano; bem como o estiramento deste mesmo grupo com uma intensidade
média em 1598,94. Observara-se ainda uma banda intensa situada em torno de 1600
cm! correspondente as vibracdes de estiramento das ligacées de grupos carbonilicos
(C=0). As bandas de absorcdo caracteristicas dos estiramentos simétricos C-C-O
aparecem em 1050 e 1020,31 cm™. Na figura esta presente uma tabela com a
atribuicdo dos sinais de cada grupo da molécula, bem como uma tabela com o

deslocamento quimico de cada sinal.
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FIGURA 6- Espectro no Infravermelho da Chalcona
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FIGURA 7- Espectro no Infravermelho com os grupos

A Figura 8 mostra o espectro de RMN de 13C do derivado da Chalcona por

simulacdo virtual. S&o observados 14 sinais, referentes aos 14 tipos de carbono

presentes, sendo alguns iguais e seu sinal aparece juntamente com o0 seu

correspondente simétrico.

[ [ [ \ \ \
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FIGURA 8- Espectro de RMN*C da Chalcona
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» ORBITAIS MOLECULARES

Neste trabalho, foram calculados os seguintes descritores moleculares: HOMO
(maior energia orbital molecular ocupada), LUMO (menor energia orbital molecular
desocupada) e Energia GAP (ELumo - Exomo) das hipoteses para identificagdo da
molécula conforme tabela abaixo:

TABELA 2- Energia de orbital HOMO, LUMO e GAP de al
# HOMO LUMO GAP
al -10,632 eV -6, 4884 eV 4,1436

Buscando racionalizar os resultados observados, foram calculadas as energias
de HOMO (A) e LUMO (B) deste composto de al:

A B

FIGURA 9- Orbitais de Fronteira Homo e Lumo doo composto derivado da Chalcona

As regides azuis mostram areas de concentracdo de carga positiva, que estao
concentrados sobre os atomos de hidrogénio e grupos metilicos que explicam os
locais nucledfilos de ambas moléculas. A regido vermelha representa o potencial zero
regides. Portanto, ao examinar a Figura 8, ela pode ser confirmada a existéncia de
intra e interagbes intermolecules dessas moléculas no estado solido. O momento

dipolo € outro parametro que prevé a polaridade da natureza da molécula.

> PREPARACAO DE Al E B1 DERIVADOS DA CHALCONA
N O

SAACACARSH
MetO

Dados espectroscopicos: 36 IR (KBr) vmax/cm-1 1669, 1663, 1598, 1522, 1520,
1360, 1312, 1230, 1174, 1020, 800.4, 668.31,
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Obtida como um so6lido amarelo,
Ponto de fus&o: 156-158 °C. Lit. (LOPEZ et al, 2001): 157 °C
Rendimento: 68%.

> SEPARACAO CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA

Os resultados esperados da cromatografia do derivado da chalcona, apés

revelacdo com os reveladores especificados, encontram-se na Tabela 4, ver figura 10.

FIGURA 10- CCD da Sintese da Chalcona

Observou-se que os componentes mais polares (menores Rfs), interagem
mais com o reagente do que os apolares (maiores Rfs), sendo que a separagao entre
apolares e polares € maior com o eluente apolar. Entretanto, os componentes polares
apresentam uma grande separacdo, sendo um fator facilitador para identificar a
presenca de diversos constituintes e a identificacdo da pureza de acordo com a

capacidade de revelacdo em um ou outro revelador.

TABELA 3- Cromatografia de Camada Delgada Chalcona

FATOR DE RETENCAO (Re)
REVELADOR ELUENTE

lodo Hexano+ Acetato 0,80
Permanganato Hexano+ Acetato 0, 29
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CONSIDERACOES FINAIS

A sintese da série de chalconas seréa realizada a partir da reacdo Claissen-
Schmidt um método muito utilizado e descrito na literatura para obtencdo destes
produtos. Este estudo possibilitou obter um a identificacdo, ponto de fusdo e
caracterizacao para um derivado da chalcona com grupos substituidos com atividade
anti-inflamatoria. Obteve-se um satisfatorio conhecimento sobre técnicas de sintese,
varios processos, e um bom rendimento nos resultados esperados. Portanto, é
interessante a proposta de sintese organica de analogos de chalcona contendo estes
substituintes para verificar a autenticidade dos fatos. A separacdo dos componentes
de uma mistura para avaliacdo de sua pureza em camada delgada, € um método
eficiente, pois os objetivos da prética foram alcancados.

Ao final desta pratica o aluno sera capaz de relacionar o conceito mecanistico
da reacdo de Claissen-Schmidt, bem com o processo de recristalizacdo e

caracterizacao espectroscopica.
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B) REACAO DE ESTERIFICACAO DE FISHER

INTRODUCAO

Os ésteres sdo substancias organicas frequentemente encontradas na
natureza, e utilizadas como importantes intermediarios em sintese organica. Tais
substancias desempenham um papel importante na industria farmacéutica, de
perfumes, de polimeros, de cosméticos e estao presentes na composi¢ao de produtos
alimenticios para realcar e imitar sabores e aromas, de acordo com a tabela 1 e figura
1 (COSTA et al., 2004).

TABELA 1. Exemplos de ésteres com aromas de frutas

NOME FORMULA FRUTA
@)
ETANOATO DE ETILA )Lo o~ MACA
0
ETANOATO DE )Lo/\/\/\/\ LARANJA
OCTILA
@)

BUTANOATO DE /\)}\O ABACAXI
ETILA N
ETANOATO DE 3- )\/\ )_I\ BANANA
METIL-BUTILO O

FONTE: Adaptado de COSTA et al, 2004

FIGURA 1. Exemplo de ésteres encontrado em doces

FONTE: Adaptado de COSTA et al, 2004
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Desta forma, os ésteres sdo derivados dos acidos carboxilicos e podem ser
preparados através da reacao de &lcoois com acidos, cloretos de &cido ou anidridos
na presenca de catalisador. A reacdo de acidos com &lcoois € uma reacdo de
equilibrio. No sentido direto conduz a formacao de ésteres e no sentido inverso leva a
hidrolise dos mesmos. Para deslocar a reacdo no sentido da formacao do éster pode
utilizar-se um excesso de um dos reagentes ou remover um dos produtos & medida

que a reacao decorre, de acordo com o esquema 1 (CALVALCANTE et al., 2015).

ESQUEMA 1. Reacéo de esterificacdo de Fisher

« o \ .
o O OH .
H‘ u b, | + R
= 2 3 /’

N_W

OH .,
— R0
.OH
HL

R

(0} + bH LOH R
'H; - 4
S L e
OH,

R” “OR' R”OR' -H,0

FONTE: Adaptado de OLIVEIRA et al., 2013

Ademais, os ésteres sdo compostos de baixa polaridade e com ponto de
ebulicdo menor do que os acidos carboxilicos de peso molecular semelhante.
Portanto, podem ser sintetizados através de reacao entre um anion carboxilato e um
haleto de alquila ou ainda pela reacdo de a qual se tem dado maior énfase devido a
viabilidade de aplicacao industrial para sintese de flavorizantes (COSTA et al., 2004).

O método mais comum e mais utilizado em processos industriais e em escala
de laboratério para obtencdo de ésteres é a reacdo reversivel entre um acido
carboxilico e um alcool (Esquema 1). Essa reacdo é conhecida como reagdo de
esterificacdo de Fisher em homenagem ao quimico Emil Fisher que a descobriu em
1895 (OLIVEIRA et al, 2013).
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OBJETIVO

O objetivo desta pratica € a sintetize de ésteres graxos ou de cadeia curta.

Considerando umas das rea¢des mais empregadas na industria de alimentos.

MATERIAIS E METODOS

Materiais

>
>

YV V V VY

A\

>
>

2 (dois) baldo de 25 ml,

1 (um) baldo de separacédo de
125 ml;

4 (quatro) Erlenmeyer de 125 ml
e outro de 50 ml;

1 (um) pipeta de pasteur;

1 (um) pipeta graduada de 2 ml,
1 (um) tubo de ensaio de 10 ml;
1 (uma) proveta de 10, 25 e 50
ml;

1 (um) béquer de 100 mL;

1 (um) Kitassato de 250 ml;

1 (um) Funil de Buchner;

Reagentes
> 2.103mol (0,11 ml) do acido acético (C2H4O2; P.M. 60 g.mol?*; Densidade: 1,05

vV V VYV V

g.ml);

YV V VYV V

Y

1 (um) Funil pequeno;

2 (dois) Vidro de reldgio;
2 (dois) Papel filtro;

1 (uma)

Chapa agitadora

magnética  com barrinhas
magnéticas;

1 (uma) Estufa de secagem;

1 (um) Banho-maria quente (50-
60 °C);

1 (uma) bomba de véacuo;
Balanca analitica.

1 (um) Rotaevaporador com

condensador e banho-maria.

3.10°° mol (0,230 ml) do alcool isopropilico (C3HsO; P.M. 60,10 g.mol?;

Densidade: 0,786 g.ml?);

0,028 g (10% m/v) do biocatalisador de Enzima Amano Lipase de

Pseudomonas Fluorescens em relagéo ao acido;
3 ml de Dimetilsulféxido (C2HeOS; P.M. 78,13 g.mol*; Densidade: 1,1 g.ml?)
30 ml de Hexano (CeH14; P.M. 86,18 g.mol; Densidade: 0,65 g.ml?);

10 ml de a4gua destilada;

2 g de Sulfato de sédio anidro (Na2S0Oa; P.M. 142,04 g.mol?).
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PARTE EXPERIMENTAL

Em um bal@o serd adicionado 0,11 mL do &cido acético e 0,23 mL do alcool
isopropilico, além de 10% do biocatalisador Pseudomonas Fluorescens, conforme a

figura 2.

FIGURA 2. Adicao de alcool e acido carboxilico

FONTE: Acervo préprio

Para diluir a mistura adiciona-se 3 mL de dimetilsulfoxido (DMSO). Deixa-se a

reacao em agitacdo por 24h a temperatura ambiente, conforme ilustra a figura 3.

FIGURA 3. Reacdo em agitacdo por 24 h a temperatura ambiente

FONTE: Acervo proprio
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Posteriormente, é transferida a reacdo para um baldo de separacéo
adicionando 10 mL de agua destilada e 10 mL de Hexano. Coleta-se a fase aquosa e
lava-a 3 x 10 mL de Hexano, como ilustra a figura 4.

FIGURA 4. Transferéncia da reacdo para um baldo de separacdo

FONTE: Acervo proéprio

Ao final, sera feita a adicdo de 2 g de Na2SO4 e a filtragdo com funil e algodao
em um baldo de 125 mL pesado e anotando sua massa. Em seguida, o baldo é
submetido ao rotavaporador com temperatura do banho maria de 70 °C, deixa-se 0s

resquicios de solvente evaporarem na capela de exaustao por 24h.
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RESULTADOS ESPERADOS

O experimento proposto parte do excesso de um dos reagentes, a fim de
deslocar o equilibrio da reacdo no sentido de formacédo do éster. O tempo de reacéo
demonstrou ser apropriado para que sejam verificados, apos a separacao das fases,
os aromas dos ésteres etanoato de 3-metil-butila e butanoato de etila.

Deve-se ressaltar que, em uma etapa inicial, foram pesquisados outros ésteres
de aromas caracteristicos, tais como o metanoato de etila e o etanoato de octila, que
possuem aromas de framboesa e laranja, respectivamente. Entretanto, o0s
experimentos realizados ndo apresentaram resultados satisfatorios, visto que o tempo
de reacdo foi insuficiente para a obtencdo dos produtos na concentracdo minima
desejada para comprovacao dos aromas.

N&o foi possivel identificar os tipos de ésteres neste experimento, entretanto
buscaram-se dados na literatura onde comprovou os resultados esperados. De acordo
com Guimardes (2000), deve-se ressaltar que, em uma etapa inicial, foram
pesquisados ésteres de aromas caracteristicos, tais como o metanoato de etila e 0
etanoato de octila, que possuem aromas de framboesa e laranja, respectivamente.

FIGURA 5. Etanoato de octila
(e}

.

Na etapa de separacdo dos produtos, 0 emprego da solucao salina provocou o

FONTE: Acervo proprio

aumento da forca i6nica do meio, ocasionando a formacdo de interacdes
intermoleculares entre o sal, 0s reagentes em excesso, o catalisador e a agua formada
na reacdo, uma vez que se tratam de substéncias polares. Como 0s ésteres sao
compostos de baixa polaridade, eles apresentaram uma menor solubilidade no meio,
facilitando sua separacéo.

A atividade desenvolvida possibilita a abordagem de contetddos programaticos
de Quimica Geral (solubilidade e polaridade de ligacdo), Quimica Organica (estudo
de fungbBes e reagBes organicas) e Fisico-Quimica (solugdes, cinética quimica,
termoquimica e equilibrio quimico), bem como aspectos relativos aos procedimentos
experimentais e normas de seguranca em laboratério. O experimento também permite
a contextualizacdo da Quimica na abordagem de questdes como aromas, aditivos
alimentares e produtos naturais e artificiais.
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CONSIDERACOES FINAIS

O estudo da esterificacdo de Fischer possibilita 0 desenvolvimento de uma aula
experimental para a sintese dos ésteres butanoato de etila e etanoato de 3-metil-
butila. Esta atividade proporciona a associacdo na obtencao de diversos substancias,
produzidas pela industria de alimentos e fragrancias buscando, desta forma, um
ensino mais critico e participativo.
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C) SINTESE E PURIFICACAO DO ACIDO ACETILSALICILICO (AAS)

INTRODUCAO

O acido acetilsalicilico (AAS), também conhecido como Aspirina, € um farmaco
de estrutura relativamente simples e atua no corpo humano como um poderoso
analgésico, antipirético e anti-inflamatério. Tem sido empregado também na
prevencao de problemas cardiovasculares, devido a sua agéo vasodilatadora. O AAS
foi desenvolvido na Alemanha em 1897 por Felix Hoffmann, um pesquisador das
industrias Bayer.

A sintese da aspirina é possivel através de uma reacédo de acetilacdo do acido
salicilico, um composto aromatico bifuncional (ou seja, possui dois grupos funcionais:
fenol e acido carboxilico). A acetilacdo consiste na esterificacdo da funcao fenol do

acido salicilico com anidrido acético, sendo que o acido acético é eliminado.

"OOH "OOH
OH O—](l’—CHg
(@)
Acido Salicilico Acido Acetilsalicilico

Apesar de possuir propriedades medicinais similares ao do AAS, o emprego do
acido salicilico como um farmaco é severamente limitado por seus efeitos colaterais,
ocasionando profunda irritacdo na mucosa da boca, garganta e estdmago. Os
tratamentos quimicos sdo normalmente classificados em fun¢do do tipo da ligacéo
carbono - oxigénio — carbono formada, destacando-se as ligacdes éter, éster e acetal.
Entre as diferentes possibilidades existentes para as reagfes de esterificacdo, as de
acetilacao apresentam grandes vantagens em termos de custo e eficiéncia e tém sido

extensivamente usadas na sintese de diversos compostos organicos (VOGEL, 1987).
Sintese do Acido Acetilsalicilico

A reacao de acetilacdo do acido salicilico ocorre através do ataque nucleofilico
do grupo (—OH) fendlico sobre o carbono carbonilico do anidrido acético, seguido de
eliminacdo de acido acético, formado como um sub-produto da reacéo.

E importante notar a utilizacdo de acido sulfirico como um catalisador desta

reacao de esterificacao, tornando-a mais rapida e pratica do ponto de vista comercial.
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FIGURA 11. Reacdo com formagéo do produto AAS

A maior impureza no produto final € o proprio acido salicilico, que pode estar
presente devido a acetilagcdo incompleta ou a partir da hidrélise do produto durante o
processo de isolamento. Esse material pode ser removido durante as varias etapas

de purificacdo e na recristalizacao do produto.
Reacao de acetilagéo

A introducdo de um grupo acetila em uma molécula é chamada acetilacdo. O
radical acetila contém um grupo metila (CH3-) ligado por ligacdo simples a um
carbonila. O carbono da carbonila tem um Unico elétron disponivel, com o qual forma
uma ligacao quimica com o radical (R) da molécula. O radical acetila € um componente
de muitos compostos organicos, incluindo o neurotransmissor acetilcolina e o0s
analgésicos acido acetilsalicilico e acetanilida.

A acilacdo de uma amina é uma reacao acido base de Lewis, em que o0 grupo
amino basico efetua um ataque nucleofilico sobre o &tomo do carbono carboxilico. As
aminas podem ser acetiladas de varias maneiras. Dentre elas o uso de anidrido
acético, cloreto de acetila ou acido acético glacial (com reducédo da agua formada na
reacdo). Anidrido acético € preferido nas reacdes de laboratério. Sua velocidade de
hidrélise é suficientemente lenta para permitir que a acetilacdo da amina seja realizada
em solucgdes aquosas. Este procedimento fornece um produto de alta pureza e com
bom rendimento, mas ndo é apropriado para reacdo com aminas desativadas
(SOLOMONS, 2005).

i /TH\ j\@/ﬂ
HO Q OH @] HOP g 0
_'_ —_— —_— .
o HO HO
Q
e} O

acido salicilico
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acido acético acido acetilsalicilico

FIGURA 2. Mecanismo do AAS.

O procedimento envolvendo acido acético glacial é de interesse comercial em
razdo de seu menor custo. Por outro lado, ele requer longo tempo de aquecimento. O
cloreto de acetila ndo € recomendado por varias razées: a principal, € que ele reage
vigorosamente, liberando HCL, que converte metade da amina no seu cloridrato (sal),

tornando-a incapaz de participar da reacéo.
Purificacdo dos compostos

Compostos organicos solidos quando isolados de reacBes organicas,
raramente sao puros; estdo geralmente contaminados com pequenas quantidades de
outros compostos impuros, que sao produzidos ao lado do produto desejado. A
purificacdo de compostos cristalinos impuros € geralmente levada a efeito por
cristalizacdo a partir de um solvente apropriado ou de misturas de solventes.

A purificacdo de solidos por cristalizacdo baseia-se em diferencas de suas
solubilidades em um dado solvente ou misturas de solventes. Em sua forma mais
simples, o processo de cristalizagcédo consiste em: (i) dissolucdo da substancia impura
em algum solvente apropriado no ponto ou préximo ao ponto de ebulicéo, (i) filtracao
da solucdo quente para separar particulas de material insoltvel, (iii) deixar a solugéo
quente esfriar, produzindo assim a cristalizacdo da substancia dissolvida, e (iv)
separacao dos cristais da solucdo. Apds a secagem, testa-se a pureza do soélido
resultante (geralmente por uma determinagcéo do ponto de fuséo) e, se ndo estiver
puro, recristaliza-se novamente com um novo solvente.

O ponto de fuséo é utilizado para identificacdo do composto e como critério de
pureza. A determinacédo do ponto de fusdo € um dos métodos de identificacdo mais
antigos para substancias organicas. O ponto de fusdo € um dado que pode ser

facilmente determinado e também facilmente tabulado e classificado.
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OBJETIVO

A sintese e purificacdo do &cido acetilsalicilico através da técnica de

recristalizacdo utilizando diferentes tipos de solventes sera o alvo desta pratica.

Realizamos a sintese do acido acetilsalicilico através do processo de acetilagdo do

acido salicilico reagindo com anidrido acético sob efeito de catalise acida usando-se

acido sulfarico. A solucao obtida foi subsequentemente resfriada e observou-se a

formacao dos cristais de acido acetilsalicilico, os quais foram isolados por filtracdo a

vacuo e recristalizados em mistura contendo acetato de etila. A pureza das amostras

obtidas foi avaliada pela medida da temperatura, faixa de fusdo, espectro de

infravermelho e cromatografia em camada delgada. Concluimos que a metodologia

proposta para a sintese do acido acetilsalicilico mostrou-se simples e eficaz.

» Materiais

2 Bastbes de vidro

1 Erlenmeyer de 125 mL
1 Kitasato de 125 mL

1 Funil de Buchner

1 Erlenmeyer de 150 mL
1 Vidro de relégio
Espatula

Balanca Analitica

Papel de filtro

Bomba a vacuo

Tubo de Ensaio

Banho-Maria

Placa de aluminio com silicagel

Cuba Cromatogréfica
Lampada UV

MATERIAIS E METODOS

» Reagentes

Acido Salicilico

Anidrido Acético

Acido Sulftrico Concentrado
Acetato de Etila

Hexano 7:1 Acetato de Etila

Agua

Revelador: Acido fosfomolibdico,
Permaganato de Potassio, lodo

revelador.
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PARTE EXPERIMENTAL

O é&cido acetilsalicilico é preparado através da reacéo de acetilacdo do acido
salicilico utilizando-se anidrido acético como agente acilante e acido sulfarico como
catalisador.

Pesa-se entre 0,5 gramas de acido salicilico e transfere-se para um frasco
erlemmeyer de 150 mL. Em seguida, adiciona-se 1,5 mL de anidrido acético, agitando
intensamente até formar uma solucdo homogénea. Logo apds devem ser adicionadas
cuidadosamente 4 gotas de acido sulfurico concentrado. Utiliza-se uma chapa de
aguecimento com agitacdo magnética, para aquecer a solucdo em banho-maria, até
aproximadamente 60° C. Deixa-se o frasco imerso no banho por cerca de 30 minutos,
agitando-o cuidadosamente.

Remove-se o frasco do banho quente e adiciona-se 10 mL de &gua destilada
gelada. Agita-se para que ocorra a liberacdo completa de vapores. Se deixa o sistema
em repouso até que haja formacédo dos cristais. A separacédo dos cristais formados é
feita por filtracdo a vacuo. O papel filtro utilizado deve ser pesado antes da filtracédo
para posterior calculo de rendimento. Recristalizacdo com Acetato de Etila: transfere-
se o solido obtido para um béquer e adiciona-se cerca de 5 mL de acetato de etila,
deixando por um periodo de 15 minutos em banho-maria. Deixa-se a amostra a
temperatura ambiente e agita-se com um bastdo de vidro para provocar a
cristalizacdo. O sistema permanece em repouso, até resfriar completamente por 20
minutos. Filtra-se, usando um funil de Buchner. Para a secagem, utiliza-se a estufa na
temperatura de 50°C por 24 horas. Em seguida, determina-se o ponto de fusédo e
dados de resfriamento.

O ponto de fuséo € realizado logo apds a secagem da amostra. Coloca-se a
amostra dentro de um tubo capilar preso a um termémetro. A literatura reporta que o
acido acetilsalicilico possui um ponto de fusdo de 135,6 °C. O tubo capilar € aquecido
lentamente e observa-se a faixa de temperatura de fusao inicial e final. Os valores das
temperaturas serdo obtidos em pequenos intervalos de tempo.

Submete-se as amostras nos espectros de infravermelho para tragcar o seu grau
de pureza. Por fim, prepara-se uma cuba cromatogréafica para o sistema de eluentes.
O solvente na cuba trata-se de uma mistura de hexano e acetato de etila 7:3. Em
seguida, leva-se a placa para a camara de luz UV e analisa-se as amostras em

reveladores.
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RESULTADOS ESPERADOS

Como o anidrido acético se encontra em excesso, o calculo do rendimento deve
ser feito em relacdo ao acido salicilico, que de acordo com a figura 1 temos uma
relacdo estequiométrica de 1.1 entre o acido Salicilico e o ASS. Sendo assim, 0
namero de mols de acido Salicilico teoricamente deve ser o mesmo do produto
formado ASS.

TABELA 1. Dados estequiométricos.

Massa ou )
# N° de mols Rendimento Pureza
Volume
Acido Salicilico 0,59 0,0036 mol - -
Anidrido Acético 1,5mL 0,0158 mol - -
Acido Acetilsalicilico
0,216 g 0,0011 mol 30,55% 95,4%
(AAS)

Entdo pode-se calcular o rendimento (R) da reacgéao:

R (nASS> 100 > R (0'0011> 100 = 30,55%
= . e d = . =
A 0,0036 270

A pureza do produto formado, o &cido acetilsalicilico, sera obtidas em um

equipamento para medida da temperatura e faixa de fuséo.

O solido comecou a fundir em uma temperatura de 126 °C e a fuséo terminou
em 131 °C, abaixo do encontrado em literaturas. Experimentalmente quando é medido
uma menor temperatura, significa que existem impurezas no produto gerado, iSso
pode ser explicado devido ao rendimento da reacdo nao ter sido total, ou seja, ha
presenca de acido salicilico, anidrido acético, acido sulfdrico no meio e podem haver
ainda algumas outras impurezas devido ao grande tempo de exposi¢cao ao ar durante
a secagem.

A presenca de pequenas quantidades de purezas em um composto solido ira
produzir uma acentuada depresséao no ponto de fusdo deste, e também estendera a
faixa de fusdo por varios graus. Cada 1% de impureza diminui aproximadamente o
ponto de fusdo em 1°C. Impurezas, além de diminuirem o ponto de fuséo, fazem com
gue a temperatura varie durante a fusdo. Portanto, o grau de pureza do AAS purificado

com acetato de etila foi de 95,4%.
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Uma boa forma de avaliar o grau de pureza de um produto é tracar os seus
espectros de IV e de 1-HRMN e compara-los com os espectros caracteristicos no
estado puro. No caso desta experiéncia avalia-se o grau de pureza do acido

acetilsalicilico recorrendo, ndo a estes métodos, mas ao registro do ponto de fuséo.

c=0 Cc=0

0ad AAS Ester% Grupo Carboxilico
X O-H C-H
-g 0.2 Esticam Esticam
o ]
» t
2 ﬂ
2 0
©
e ¢

0.2

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
(cm™)
FIGURA 3. Espectro de infravermelho do AAS.
ChemNMR 'H Estimation
7.80 8.24

12.04

FIGURA 4. 1-HRMN do AAS.
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Podemos afirmar que a mancha mais elevada € mais apolar que as demais. O

iodo revelard mais o Oleo, isso porque este € um 4cido graxo.

FONTE: Acervo pessoal.

FIGURA 5. CCD das amostras em UV.

Os indices de retencédo dos compostos, definidos pela razao entre a distancia

percorrida pela mancha do componente e a distancia percorrida pelo eluente sao

apresentados a seguir:

Acido Acetilsalicilico | Rf=0,14
Chalcona Rf=0,80
Oleo Rf= 1,00

-SINTESE E PURIFICACAO DO ACIDO ACETILSALICILICO (AAS)-

Pagina |41



UNIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA
LICENCIATURA EM QUIMICA

CONSIDERACOES FINAIS

No final de um processo de sintese, raramente se consegue obter um produto
sintético totalmente puro, isto porque € muito provavel que ao longo deste tipo de
processo ocorram reacdes laterais ndo desejaveis, assim como também é possivel
que a propria reacado de sintese ndo seja completa, desta maneira os reagentes
podem ficar misturados com o produto sintetizado.

Com a medida do ponto de fusdo € verificado se a amostra € ou nao pura, o
gue pode ser esperado devido a um excesso de reagente no produto.

Para melhorar o indice de pureza do composto preparado, poderé ser realizado
um processo de recristalizacdo, onde 0 excesso de reagente e outras possiveis

impurezas serdo reduzidas.

-SINTESE E PURIFICACAO DO ACIDO ACETILSALICILICO (AAS)-
Pagina |42



UNIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA
LICENCIATURA EM QUIMICA

REFERENCIAS

MENDES, Aline Souza; PERUCH, Maria da Gldria Buglione; FRITZEN, Marcio Fritzen.
Sintese e purificacdo do Acido Acetilsalicilico através da recristalizacéo
utilizando diferentes tipos de solventes. Revista Eletronica do Departamento de
Quimica — QMCWEB (internet). Universidade Federal de Santa Catarina. Disponivel
em: http://www.gmc.ufsc.br/gmcweb/artigos/aspirina.html. Acesso em: 22 nov 2018.

SOLOMONS, T.W.G. Fryhle C. Quimica Organica. 82 Ed. LTC; 2005. 766 p.

VOGEL, A.l. Quimica Orgéanica: Andalise Organica Qualitativa. 32 Ed. Rio de
Janeiro: Ao Livro Técnico; 1987.

-SINTESE E PURIFICACAO DO ACIDO ACETILSALICILICO (AAS)-
Pagina |43



UNIVERSIDADE FEDERAL DO AMAPA
LICENCIATURA EM QUIMICA

D) PREPARACAO DO CORANTE LARANJA II

INTRODUCAO

No presente roteiro serdo apresentados os procedimentos e resultados
adquiridos na preparacdo do Alaranjado de metila Il que é um corante azoico.
Segundo Guaratini e Zanoni (2000), corantes az0icos sdo compostos insolaveis em
agua. O método mais utilizado para o preparo de compostos azoaromaticos é
realizado em duas etapas: a reagéo de diazotizacdo seguida do acoplamento entre a
amina aromatica diazotizada e uma amina aromética ou ao fenol. A reacao ocorre em
solucdo aquosa a baixas temperaturas (normalmente abaixo de 10°C) e, é o Unico
método comercial usado para a sintese de compostos azo usados como corantes
(LUBS, 1977). O processo de tingimento ocorre diretamente sobre a fibra téxtil.

O nome “azo” originou-se de azote, termo francés para nitrogénio, que se
derivou do grego a (ndo) e zoe (viver). A estrutura molecular basica de uma substancia
azo é R-N=N-R’, sendo reconhecida pela Unido Internacional de Quimica Pura e
Aplicada (IJUPAQ) como derivados do diazeno (também chamado de diimida ou
diimina), que possui a férmula molecular NH2 ou HN=NH, em que os hidrogénios sdo
substituidos por cadeias de hidrocarbonetos (CHUNG, 2016).

Sao substancias organicas caracterizadas pela presenca da ligacédo dupla entre
dois &tomos de nitrogénio (-N=N-), arranjo ao qual se da o nome de grupamento azo
(cromoforo), que se apresenta ligado a anéis aromaticos, na presenca de estruturas
funcionais (auxocromos), como o grupamento amino (NHz) ou sulfénico (SOsH) (GAO
et al., 2016).

Para o perfeito tingimento do tecido é essencial a combinacdo correta de
corante e do tipo de fibra téxtil, bem como da condicdo de banho de tingimento. Para
cada fibra téxtil ha um corante especifico que confere uniformidade ao tecido tinto e
solidez a lavagem. Por exemplo, o corante basico apresenta maior solidez, afinidade
e intensidade de cor para fibras acrilicas. J& o tingimento de fibras celuldsicas, como
de algodéo, é mais eficiente com o corante reativo, pois este corante contém um grupo
eletrofilico capaz de formar uma ligacdo covalente com grupos hidroxila das fibras
celulésicas, tornando o tingimento mais estavel (Esquema abaixo). A fibra de poliéster,
por ndo apresentar grupos polares nao pode ser tingida por mecanismos iénicos, com
corantes hidrossoluveis. O processo de tingimento com corante disperso € puramente
fisico (SALEM, 2010).
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Os corantes Azo possuem a estrutura basica Ar-N=N-Ar!, onde Ar e Ar!
designam grupos aromaticos quaisquer. A unidade contendo a ligagdo - N=N-
chamada de grupo azo, um forte grupo cromoforo que confere cor brilhante a estes
compostos. Na formacéo da ligagéo azo, muitas combinagées de ArNH2 e Ar'NH2 (ou
Ar'OH) podem ser utilizadas. Estas possiveis combinacdes fornecem uma variedade
de cores, como amarelos, laranjas, vermelhos, marrons e azuis.

Os compostos azo preparados pela interagdo de um sal de diazénio com outro
composto aromatico ativado na presenca de uma base necessita agora fazer uma
leitura prévia sobre os mecanismos envolvidos na preparacdo dos sais de diazénios.
Compostos azo por si s6 nao tém qualquer valor pratico, em virtude de sua pequena
solubilidade em &gua (VOGEL, 1989). Dai emprega-se um derivado aromético
substituido contendo um grupo acido sulfénico ou seu sal, o qual ndo apresenta
nenhum efeito sobre a cor, para aumentar a solubilidade do produto em agua e,
consequentemente, sua utilidade como corantes de solventes (6leos, ceras, vernizes,
graxas de sapato) etc. O alaranjado de metila e alaranjado Il séo corantes de grande
importancia na industria de tintas, sendo o primeiro utilizado também como indicador

de pH (ponto de viragem pH 3,1-4,4).

N(CHa)z
N(CH3);
N CI
1)
NEIQCOQ NEINOZ HCI
N
- CD =N
2 2) NaOH (aq.)
SO4H SOs N SO4H
S04 Na®

A producéo de um corante azo envolve o tratamento de uma amina aromatica
com acido nitroso, fornecendo um ion diazénio (1) como intermediario. Este processo
chama-se diazotizacao.

. e
Ar-NH, + HNO, + HCI — Ar-N=N + CIr + 2H0
1

O ion diazbnio 1 é um intermediario deficiente de elétrons, sofrendo, portanto,
reacoes com espécies nucleofilicas. Os reagentes nucleofilicos mais comuns para a
preparacdo de corantes sdo aminas aromaticas e fendis. A reacdo entre sais de

diazénio e nucledfilos € chamada de reacao de acoplamento azo.
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OBJETIVO

O objetivo do presente trabalho foi obter corante laranja Il, a partir da formacao
de sais diaz6nio e da reagdo de acoplamento. E relacionar os conceitos de sintese

organica com a preparacao de compostos empregados na industria de corantes.

MATERIAIS E METODOS

» Materiais » Reagentes

3 Erlenmeyer; Agua Destilada

Termbdmetro; Acido cloridrico (HCI);

2 Bastdes de vidro Acido sulfanilico (CeH7NOsS);
2 Becker; Carbonato de sodio (Na2CO3);
Papel filtro; Cloreto de sédio (NaCl);
Buchner. 2-Naftol (C10HsO).

PARTE EXPERIMENTAL

Em um Erlenmeyer de 100 mL é dissolvido 0,27 g de (Na2CQO3) carbonato de
sédio anidro em 10 mL de agua. Adiciona-se 1,05 g de acido sulfanilico a solucao e
essa é aquecida em banho-maria até a completa dissolu¢éo do material. E deixado a
solucéo atingir a temperatura ambiente e adiciona-se 0,37 g de cloreto de sddio,
dissolvido em 1 mL de agua, agitando a mistura até a completa dissolucao. E resfriado
a5°C em banho de gelo e sal por 5-10 minutos, até que a temperatura figue no maximo
de 10°C. Em seguida, adiciona-se 1,1 mL de acido cloridrico com um 1 mL de agua.
O sal de diazbnio do acido sulfanilico separa-se como um precipitado branco
finamente dividido, e mantendo a suspensao em um banho de gelo.

Em outro Erlenmeyer de 50 mL é dissolvido 0,72g de 2-naftol em 4 mL de NaOH
a 10% a frio, e resfriado a 5°C em banho de gelo e adicionado a solucao preparada
do sal de diazdnio em com agitacao eficiente. Apos 10 minutos é aquecido a mistura
em banho Maria até a total dissolug¢éo do corante, juntando 2 g de NaCl e continua-se
0 aquecimento até a dissolucdo do total do sal, e entdo, é deixado resfriar lentamente
por cerca de uma hora. Em seguida, deixa-se a amostra a temperatura ambiente e
agita-se com um bastdo de vidro para provocar a cristalizagdo. O sistema
permanecera em repouso, até resfriar completamente por 20 minutos. Filtra-se,
usando um funil de Buchner. Para a secagem, utiliza-se a estufa na temperatura de

80°C por 24 horas.
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RESULTADOS ESPERADOS

A sintese de corantes azo ocorre por processos simples de diazotacao e
acoplamento por meio de uma variedade de métodos e diferentes catalisadores que
vém sendo reportados na literatura (SHANKARLING; DESHMUCH; JOGLEKAR,
2017). Um exempilo tipico do processo de diazotacao é a reacdo que ocorre usando
uma amina aromatica, acido cloridrico e nitrito de sodio (KONIG, 2015;
SHANKARLING; DESHMUCH; JOGLEKAR, 2017). O processo de acoplamento € o
segundo passo para a criagcdo de corantes azo e ocorre por reacao entre diversos
tipos de cadeia aromaticas (TRAVIS, 2007; KONIG, 2015; SHANKARLING;
DESHMUCH; JOGLEKAR, 2017).

Primeiramente, para que a sufanilamida se transforme em um sal diazénico, ou
seja, ocorra a diazotacdo, é necessaria a presenca de um nitrito inorganico. Ele é
formado a partir do nitrito de sodio, que ao reagir com &cido cloridrico sofre reacéo de
dupla-troca, e entdo passa a ser &cido nitroso. Esse acido nitroso por se encontrar em
meio acido devido ao devido ao cloreto de hidrogénio acaba incorporando um préton
a sua hidroxila, esta fica com os elétrons da ligagdo com o nitrogénio. E o nitrogénio
por sua vez fica com o par de elétrons livre do oxigénio, formando ligagéo tripla e
formando nitrito necessério.

A sintese do sal de diazénio 3 ocorre a partir da reagdo entre uma amina
aromatica (no exemplo abaixo, sal derivado de &cido sulfanilico) 2 e o ion nitroso
conforme mecanismo reacional representado pelo Esquema 1, onde a amina

aromatica (nucledfilo) ataca o ion nitroso (eletrofilo).

e (,H"-‘El - BH
e e oaple et
I
+ o —= —_— —
ion
nitroso
SOz;H SO;H SOzH SOszH
HB
[ -
e TN
H
H.O + - -
S0:H S0OzH SOzH

ESQUEMA 1
O sal derivado de acido sulfanilico pode ser obtido pelo tratamento do acido
sulfanilico (4) com uma solucéo basica de carbonato de sodio. Este procedimento

deve ser realizado, porque o acido sulfanilico é insolivel em acido e, como a etapa de
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diazotizacdo do acido sulfanilico sera realizado neste meio, é preciso transforma-lo

em uma espécie solivel em &cido (Esquema 2).

505 S0 Na*
2 @ Na,CO, ——= 2 @ CO, H,0
NHs* NHz
2 3 2
ESQUEMA 2

O nitrito inorganico entdo se liga ao grupo amina da sulfanilamida, nesse
momento 0s nitrogénios dos dois grupos se ligam em uma ligacao tripla e o oxigénio
do nitrito e os hidrogénios do grupamento amina passa a formar uma molécula de
agua. Isso acaba deixando o nitrogénio proveniente do nitrito com carga positiva, e
por isso, ele forma com o cloreto diluido na solugdo um sal diazénico com o resultante
da sulfanilamida.

Apos, para que ocorra a formacéo do alaranjado-2 € necessario um processo
chamado de acoplamento azo onde a porcdo positiva do sal diazbnico vai ser
acoplado a um 2-naftol, também € necesséario a presenca de meio basico. Nesse
processo um dos pares de elétrons do anel benzénico passa a se ligar com o ion
positivo do sal, de forma que este e a hidroxila do 2-naftol fiquem dispostos na posi¢ao

orto, que € uma configuracdo mais estavel.

> CALCULOS
TABELA 1. Dados estequiométricos.

DADOS DO EXPERIMENTO

Massa molar Acido sulfanilico 173,2 g/mol
Massa molar do alaranjado I 350,32 g/mol

Massa experimental do Acido sulfanilico | 0,27 ¢

e Calculo da massa experimental do alaranjado Il
M1: Massa do papel de filtro + massa do vidro relégio = 119,10 g
M2: Massa do papel filtro + vidro relégio + alaranjado Il = 119,60 g
M3: Massa experimental do alaranjado Il =M2 - M1=0,6 g

e Célculo do rendimento do alaranjado Il
n = (massa experimental / massa teorica) x 100%

n = (0,6 / 0,686) x 100% n = 87,46%
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CONSIDERACOES FINAIS

Realizando o presente experimento, os alunos serdo capazes de entender
melhor a reacdo de sais diazonicos, bem como 0 passo-a-passo para a sintese
completa.

Estrardo em contato com o universo dos corantes, que em alguns casos vem
sendo considerados micropoluentes, devido as inUmeras etapas de preparacao,
consequentemente alto indice de residuos.

Os corantes sdo compostos quimicos organicos que possuem a propriedade
de absorver luz visivel de forma seletiva, razao pela qual aparecem coloridos, devido
a presenca de grupos cromaforos tais como: nitro, nitroso, azo e carbonila. A cor é
intensidicada e/ou modificada por grupos auxocromos, como etila, nitro, amino,
sulfénico, hidroxila, metoxi, etoxi, cloro e bromo. Como visto a reagéo para a producdo
de um azobenzeno constitui-se de duas partes, sendo a primeira a reagdo de
diazotacao, que consiste na producado do sal de diazénico. E a segunda reacdo € a de
acoplamento. A estabilidade da molécula do corante é diretamente associada a forca
de ligacdo quimica dos atomos componentes dos grupos croméfores e auxocromos.

O resultado final esperado, apés separacédo e secagem, sera obtido um material
granulado de cor alaranjada forte. Por se tratar de um corante, pode provocar
manchas facilmente, pois 0s grupos auxocromos sulfénicos tornam a molécula do
corante solivel em meio aquoso e aumentam a afinidade pelas fibras no processo do

tingimento.
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QUESTIONARIO

1) Que tipo de reacdo ocorre com o grupo amino de acido sulfanilico?

2) ldem para o ataque no anel aroméatico do 2-naftol.

3) Por que é importante manter o sal de diazénio refrigerado?

4) Que nome genérico recebem os corantes com o agrupamento N=N?
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E) PREPARACAO E CARACTERIZACAO DA ACETANILIDA

INTRODUCAO

H

A substancia quimica acetanilida, é um N CH3
produto organico da familia das amidas, ocorrendo
na forma solida na temperatura ambiente, de cor
branca, praticamente inodora; soluvel em agua O
(quente) e na maioria dos solventes organicos. FIGURA 1: Acetanilida
Esta no grupo dos primeiros analgésicos a serem introduzidos, em 1884, com 0 home
de antifebrina, a fim de substituir os derivados da morfina. No entanto, seu uso deve
ser controlado, uma vez que essa substancia € toxica e pode causar sérios problemas
no sistema fisiolégico, e é atualmente um importante intermediario sintético para
obtencéo de corantes e farmacos como, por exemplo, a sulfonilamida. Quanto a sua
classificacdo das cadeias carbbnicas ela se caracteriza por uma cadeia fechada,
aromatica, insaturada e homociclica (MACHADO, 2010).

Sua acao fisiolégica €é de um antipirético, potente analgésico e
antiespasmadico, diminui a acéo reflexa, contracao involuntaria da medula espinhal e
inibbe a sensibilidade dos nervos; aumenta a pressdo arterial e diminui
proporcionalmente o ritmo cardiaco. Também possui uma ac¢ao diurética, estimulante
cerebral, muscular e vaso-motor, seu efeito analgésico néo difere da aspirina, possui
apenas fraca atividade anti-inflamatéria; € um poderoso diaforético (provoca
transpiracéo), sedativo cerebral, o pulso se torna lento e frequentemente € seguido de
um sono tranquilo (PEREIRA, 2001).

Ela é utilizada nas inflamac6es de todos os tipos, febre intermitente, enxaqueca
e outras formas de neuralgia; coqueluche; influenza, dores lancinantes e contracdes
musculares da ataxia locomota reumatismo articular e muscular agudo, hipertermia na
febre tiféide. A acetanilida causa sérios problemas no sistema de transporte de
oxigénio, nas fun¢cdes medulares, hiperglicemia, irritacéo (erupcéo na pele ou mucosa
nasal), resfriado, pele umida, pulso fraco, abatimento (depressédo geral). Provoca
cianose se for ingerida em doses altas, deprime o coracdo. Em 1948, Julius Axelrod e
Bernard Brodie descobriram que acetanilida provoca meta hemoglobulinemia e danos
ao figado e aos rins (PEREIRA, 2001).
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Sintese através da reacédo de acetilacéo

7

A acetanilida, ou N-feniletanamida, € uma amida secundéaria que pode ser
sintetizada através de uma reacdo de acetilacdo da anilina (fenilamina) a partir do
ataque nucleofilico do grupo amino sobre o carbono carbonilico do anidrido acético
(anidrido etandico), seguido de eliminacdo de acido acético. Percebe-se a formacéao
da acetanilida, durante a sintese organica, em virtude da formacé&o de cristais brancos

gue se aglomeram no fundo do recipiente.

FIGURA 2: Obtencéo da acetanilida via reacéo de acilacdo da anilina por anidrido acético.

KH, o
CHCOOH HN)J\

PSS

Compostos organicos sélidos, quando isolados ou obtidos em reacdes
quimicas raramente sado puros, e apresentam outros compostos “impurezas” que se
formam em reac6es secundarias juntamente com o produto desejado. A utilizacédo de
um solvente apropriado e posterior recristalizacdo € uma técnica simples para a

eliminacao de impurezas, principalmente as insollveis.
Purificagdo através de recristalizagcao

A purificacdo do sélido por recristalizacéo esta fundamentada nas diferentes
solubilidades das substancias e consiste primeiramente, na dissolucdo do material
impuro num solvente apropriado, seguido de um aquecimento até o préximo a
ebulicdo. Efetua-se uma filtracdo a quente para remover 0s insolUveis nesta
temperatura. Em seguida, deixar esfriar para produzir os cristais da substancia
dissolvida que podem ser separados em uma filtracdo a frio. O processo € repetido
até a obtencdo do composto puro.

As caracteristicas desejaveis do solvente para a recristalizacdo sdo: alto poder
de dissolucéo da substancia a ser purificada em temperaturas elevadas e um relativo
baixo poder de dissolucdo, em temperaturas comuns. Deve ser facilmente isolado dos
cristais obtidos; ndo reagir com a amostra e ter ponto de ebulicdo ndo muito alto para
que possa ser recuperado (MCMURRY, 2005).
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OBJETIVO

No presente experimento pretendemos obter acetanilida, a partir da reacéo
entre anilina e anidrido cético, afim de comprovar que os reagentes acido acético
glacial, anidrido acético e a anilina reagem rapido entre si. Em seguida, verificar o
ponto de fuséo, que é utilizado para saber a identificacdo do composto e como um

critério de pureza e seu rendimento.
MATERIAIS E METODOS

> Materiais

e Balanca digital > Reagentes

e Bastdo de vidro e Agua destilada

« Béquer de 125 mi e Anidrido aceético glacial

e Erlenmeyer de 125 ml e Anilina

e Estufa e Acetato de sodio anidro
e Funil de Bichner

e Kitassato

e Mangueira para filtragcdo a vacuo

e Agitador Magnético

e Barra Magnética

e Papel de filtro

e Pipeta graduada (5ml)

. Pisseta

. Placa de Petri
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PARTE EXPERIMENTAL

Inicialmente, € realizado as misturas na capela por conta do forte odor e
cuidados exigidos pela toxidade de alguns reagentes. Em um erlenmeyer de 125 mL,
prepara-se uma suspenséo de 0,5 g de acetato de sédio anidro em 1,5 mL de &cido
acético glacial.

E inserida uma barrinha magnética no frasco contendo a solugéo, e em seguida
mantendo uma rotagdo manual e suave, adiciona-se 1,5 mL de anilina e 1,75 mL de
anidrido acético. Apés bem misturados, cobre-se a boca do erlenmeyer e € levado ao
agitador magnético por 5 minutos.

Passado esse periodo, despeja-se a mistura reacional sobre 50 mL de agua
destilada contidos num béquer. A acetanilida separa-se em palhetas cristalinas
incolores, tampa-se a boca do béquer e leva-se a acetanilida ao freezer por 5 minutos.
Em seguida, filtra-se os cristais sob vacuo em um funil de Buchner e lava-se com agua
gelada em seguida, e entdo, € repassamos para uma placa de petri. Isola-se e lava-
se a estufa, em dia subsequente, a amostra deve ser pesada e verificada o seu ponto
de fuséo para obtencéo de calculos e resultados.

ApOs sua sintese, a acetanilida pode ser purificada através de uma

recristalizacao.
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RESULTADOS ESPERADOS

FIGURA 3: Preparacéo da Acetanilida

FIGURA 4. Mecanismo da reacao
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A acetanilida 1, uma amida secundaria, pode ser sintetizada através de uma
reacdo de acetilacdo da anilina 2, a partir do ataque nucleofilico do grupo amino sobre
o carbono carbonilico do anidrido acético 3, seguido de eliminacéo de acido acético 4,
formado como um subproduto da reacdo. (MACHADO, 2010).

A anilina é um composto organico e é apenas levemente solUvel em agua. Por
ndo estar potencialmente dissolvida na agua, quando o anidrido acético glacial é
acrescentado, deve ser posto cuidadosamente e em pequenas proporcdes, para que
0 contato entre os reagentes fosse maior e, consequentemente, a cristalizacéo fosse
facilitada.

» Pesagem (depois da estufa):
m (acetanilida) = m (placa de petri + acetanilida) - m (placa de petri)
m (acetanilida) = (46,85 — 43,32)g
m (acetanilida) = 3,539

Conclui-se que os cristais podem ndo estar com excesso de umidade, pois 0
valor de gramas na pesagem poderia conter uma variavel a mais por conta da umidade

antes ndo evaporada na estufa.
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Para sdlidos que fundem em temperaturas superiores a 100°C e que nao se
decompdem a estas temperaturas, o método de secagem indicado é na estufa ou
mufla. E o caso da acetanilida, por isso esse sera o método de secagem utilizado.
(MACHADO, 2010).

Nessa pratica, a agua é escolhida como solvente. Isso acontece devido suas
caracteristicas de um bom solvente, como: alto poder de dissolu¢do do composto (a
ser purificado) a quente e baixo poder de dissolu¢cdo em temperaturas comuns e frias,
ser inerte (n&o reage com a substancia) e pode ser facilmente separado do composto.

» Calculo do 1° rendimento:
M acetanilida = (CsHoON) = 8x12,01 + 9x1,00 + 1x16,00 + 1x14,01 = 135,09g/mol.
M anilina = (CsH7N) = 6x12,01 + 7x1,00 + 1x14,01 = 93,07g/mol.
M anidrido acético glacial = (C4HeO3) = 4x12,01 + 6x1,00 + 3x16,00 = 102,04g/mol.
M anilina = 2,39
M anidrido = 2,75@
N anilina = M anilina / M anilina = 2,39/93,07g.mol* = 0,0247 mol.
N anidrido = M anidrido / M anidrido = 2,75¢/102,04g.mol* = 0,0269 mol.

De posse do numero de mols de cada reagente, € necessario saber qual o
reagente limitante da reag¢do, uma vez que este determina a quantidade de produtos
que podem ser formados.

A relacéo estequiométrica é de 1 para 1:

1 mol de anilina --- 1 mol de anidrido
0,0247 mol --- n°

O namero de mol n° esperado para o anidrido € 0,0247 mol; como o numero de
mols real (0,0269 mol) é maior do que o esperado, conclui-se que esse reagente esta
em excesso e que a anilina € o reagente limitante e, portanto, o reagente no qual 0s
calculos de rendimentos se basearéo.

» Céalculo para encontrar a massa tedrica de acetanilida.
1 mol de anilina --- 1 mol de acetanilida
0,0247 mol --- N acetanilida

M acetanilida = N acetanilida X M acetanilida = 0,0247 X 135,09g.m0|‘1 = 3,3389.

A massa da acetanilida utilizada para os calculos de rendimento sera a segunda

pesagem, depois que os cristais foram secos na estufa: m (acetaniida) = 3,530.
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Rendimento percentual = —endimentoreal o 40094 = 2238 1009 = 105,75% .

Rendimento terdérico 3338¢g

O valor de rendimento obtido, 105,75%, afirma a suspeita em relacdo a
quantidade de impurezas nos cristais, respaldada pelo fato de ndo termos realizado a
purificacdo da amostra através da recristalizacao por falta de reagentes necessarios
para o referente procedimento, concluindo-se que a massa de 3,53 g ndo é apenas
de acetanilida.

Percebe-se com nitidez que o rendimento esperado para a quantidade de
acetanilida nao foi atingido. Isso acontece em virtude de tanto os reagentes utilizados
possuirem impurezas (e consequentemente a massa medida destes ndo é a massa
de fato que reagira) como também os materiais utilizados. Outro motivo nitido é a
grande perda dos cristais de acetanilida quando ha transferéncia destes para outra
vidraria, tanto quando se encontram na forma de cristais como dissolvidos em solucéo

aquosa.
Ponto de Fuséo

A fuséo ocorre a uma faixa estreita de temperatura (0,5-1,0°C), por isso é usada
como critério de avaliacdo de pureza. A presenca de impurezas provoca, geralmente,
um alargamento na faixa de fusdo, além de abaixar a temperatura de fuséo.

O ponto de fusdo da acetanilida € teoricamente entre 113°-116°C, porém foi
registrado o valor de 101°C, o que a classifica impura como explicado no paragrafo

acima e devido a formac¢éo de um sistema binario entre agua e acetanilida.

Ponto de
Substancia Caracteristica Peso Molecular Fuséo Solubilidade
1g solavel em: 185 mL de
agua fria, 20 mL de &gua
N Cristais fervente, 3 mL de metanol,
Acetanilida o
ortorrémbicos, 135,16 g mol! 113a116°C 4mL de acetona, 5mL de
C8HINO

volatil a 95°C glicerol, 3,7 mL

cloroférmio, 5 mL de glicerol,

18 mL de éter.
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CONSIDERACOES FINAIS

Ao final dessa pratica, o aluno seré envolvido na sintese de amidas, uma classe
de compostos organicos mais empregados pela industria farmacéutica.

A substancia acetanilida através da técnica de acilacdo nucleofilica devera
apresentar alto grau de pureza, apds o processo de recristalizacdo. Os reagentes:
anidrido aceético e anilina reagem rapido entre si (CUIDADO!!). A reacao € exotérmica,
devido a subida da temperatura, que facilita a reacdo. A acetanilida sintetizada é
solivel em &gua quente, mas pouco solivel em agua fria (fato que favorece a sua
recristalizacao).

A eficiéncia da recristalizacdo na purificacdo da acetanilida a través dos
calculos de rendimento para esse produto. Através dos calculos do rendimento,
percebeu-se que a quantidade de impurezas era muito grande pois nao foi feita a
recristalizacao (Purificacdo) de nossa amostra e também, o grau de pureza pode ter
sido alterado em virtude de a solucéo ter sido resfriada rapidamente.
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QUESTIONARIO

1. Definareacao de ascilacao.

2. Apresente o Mecanismo completo da reacdo de obtencédo realizada no

experimento.

3. Faca uma discusséo geral acerca da técnica de recristalizacao.

4. O fenol também pode ser acetilado por anidrido acético?

5. Na preparacao da amostra, porque é necessaria uma solucdo tampéao?

6. Como vocé pode caracterizar um determinado composto organico pela

medida de sua temperatura de fusao?
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F) DETERMINACAO DE PROTEINA
INTRODUCAO

As proteinas se caracterizam por ser 0 grupo mais abundante de
macromoléculas, encontradas dentro e fora das células, e por ser de importancia vital
aos seres vivos. Suas funcdes vao desde catalise de reacbes quimicas (enzimas),
transporte de outras moléculas, transmissdo de impulsos nervosos, protecdo
imunitaria e até mesmo funcdo hormonal, entre outras.

A alimentacdo humana deve incluir proteinas que sdo encontradas em carne,
peixe, ovo, leite e derivados, entre outros. Diferente dos alimentos animais, a grande
maioria dos alimentos vegetais, como cereais, verduras, frutas, tubérculos, é pobre
em proteina, com excecado das leguminosas (soja, amendoim, feijéo etc.)

As unidades constituintes fundamentais das proteinas sdo os aminoacidos.
Estes, por sua vez, sdo moléculas organicas que possuem ligadas ao mesmo atomo
de carbono (denominado de carbono a) um atomo de hidrogénio, um grupo amino, um
grupo carboxilico e uma cadeia lateral R (caracteristica para cada aminoacido). Essa
cadeia é o que difere os aminoacidos em estrutura, tamanho e propriedade fisico-
quimica (FRANCISCO JR. e FRANCISCO, 2006).

Segundo Almeida et al. (2013), os aminoacidos podem formar macromoléculas
pela ligacdo do grupo carboxila de um aminoécido com o grupo amino de outro. Essa
ligacdo carbono-nitrogénio, chamada ligacdo peptidica, € obtida formalmente por
exclusdo intermolecular de uma molécula de agua, o que leva a formacao de uma

cadeia polipeptidica, denominada de estrutura primaria da proteina.

IMAGEM 1. Formag&o da ligacéo peptidica entre dois aminoacidos.
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FONTE: Adaptado de ALMEIDA et al., 2013.
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Dentre as diversas possibilidades de exemplificagcdes que podemos abordar
relacionando o assunto com o cotidiano, optamos por escolher uma tematica que
diariamente temos contato, sendo indispensavel para o nosso dia-a-dia e
sobrevivéncia, a agua. As proteinas, devido a sua complexidade, constituem fator
limitante para o tratamento bioldgico de aguas residuarias. Um sistema de tratamento
mais eficiente pode estar diretamente relacionado com a concentracéo de proteina.
Levando-se em consideracdo as diversas origens das aguas residuarias, torna-se
evidente a necessidade de estudos detalhados relativos ao teor de matéria organica,
seja de forma direta, ou indireta como, por exemplo, através da determinacdo da
concentracéo de proteinas (MIWA et al., 2006).

As estacfes de tratamento de aguas residuais avancadas, que removem
nutrientes, ou mesmo as mais simples, requerem conhecimento mais aprofundado
sobre o metabolismo da matéria organica, através, por exemplo, da determinacao de
proteinas, carboidratos e lipideos, para otimizar o planejamento e operacdo. Para que
estas estacOes de tratamento possam determinar com facilidade e seguranca as
concentracfes destas macromoléculas, é preciso conhecer o método a ser utilizado.

Existem varios métodos para a determinacdo de proteinas totais, que foram
desenvolvidos para diferentes amostras, tais como células bacterianas (Biureto),
proteinas dissolvidas (Bradford), soluces que contenham detergentes (BCA — Acido
Bicinconinico), proteina pura (absor¢cdo UV), alimentos (Biureto, Lowry, Bradford),
plasma sanguineo (Biureto, Lowry, Bradford), plantas (Lowry), entre outras.

Para Zaia et al. (1998), varios fatores podem ser analisados antes da escolha
da metodologia para determinagcdo de proteina total, como sensibilidade,
reprodutibilidade, simplicidade, poucas substancias interferentes, disponibilidade de
volume de amostra, rapidez, baixo custo, similaridade as concentragfes ambientais e
toxicidade do reagente.

O ensaio de Bradford, que tem por base o azul brilhante de Coomassie, é o
método mais usado para dosagem de proteinas totais, com faixa de detecgéo entre
20 e 2000 ug mL1, e utiliza a albumina do soro bovino (BSA) como padréo, que é um
reagente de baixo custo. O reagente azul brilhante de Coomassie altera a absorbancia
de 465 nm para 595 nm causando uma visivel mudanca de coloracéo, inicialmente
castanha, para tons de azul, conforme a concentracdo de proteinas. A leitura da
absorbancia possui sensibilidade a partir de 1 ug de proteina e é realizada em
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espectrofotometro ou leitor de microplacas, cuja intensidade da coloracdo €
proporcional ao teor proteico da amostra.

A ligagéo do corante azul de Coomassie BG-250 ocorre com grupos funcionais
basicos ou aromaticos das proteinas. Para isto ocorrer, a proteina deve ter estrutura
macromolecular, ou seja, de 8-9 ligacbes peptidicas no minimo. A ligacdo ocorre em
dois minutos e esta dura aproximadamente duas horas (Bradford, 1976). Segundo
Zaia et al (1998), no pH de reacéo, a interacdo entre a proteina de alto peso molecular
e o0 corante provoca o deslocamento do equilibrio do corante para a forma anibnica,
gue absorve fortemente em 595 nm.

O método Bradford é capaz de detectar concentrages de 1 ug mLt. Tem como
vantagens a rapidez, o custo, a estabilidade e a compatibilidade com agentes
redutores, mas apresenta resposta anémala para peptideos de massa molar baixa
(<67.000 uma). E indicado principalmente para amostras contendo residuos de

arginina, lisina e histidina.
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OBJETIVO

O procedimento consiste em realizar a leitura de diferentes concentragdes
conhecidas de BSA para elaboracao de curva padrao a partir da equacgao da reta e
calculo da quantidade de proteina presente. A comparacdo dos resultados com
valores de concentracdes conhecidos da curva padrdo permite a determinacédo da

concentracdo da proteina nas amostras em estudo.

MATERIAIS E METODOS

> Materiais

e Tubos de Ensaio » Reagentes

e Estante para tubos de ensaio e Agua destilada

e Micropipetas e BSA

e Agitador de tubos e Reagente de Bradford

e Espectrofotbmetro
PARTE EXPERIMENTAL

Inicialmente, pese 0,05 g do corante azul de Coomassie Brilliant Blue G-250 e
dissolva em 25 mL de etanol 95%, agitando até completa dissolugdo. Em seguida
adicione 50 mL de acido ortofosférico 85%, e complete o volume para 500 mL com
agua destilada. Filtre a solucao duas vezes em filtro de papel.

Para a preparacao da solucdo estoque de BSA (1 mg.mL™?, ou 1 pg.pl?), pese
1 mg de BSA e dissolva em 1 mL de agua destilada.

Distribua seis tubos de ensaio em uma estante, numerando-os de 1 a 6.

Utilizando as micropipetas de acordo com o volume pretendido, adicione agua
destilada, BSA (dissolvido em agua para concentracgéo final de 1 pg pL*) e o reagente

de Bradford nas proporcdes sugeridas na Tabela 1.

TABELA 1. Propor¢édo de componentes a serem distribuidos em tubos de ensaio para
determinagéo da curva padrao.

TUBOS 1 2 3 4 5 6
Agua Destilada 100 L 90pL 80pL 70puL  60pL 50 pL
BSA opL  10pL  20pL  30pL  40pL 50 pL
Reagente de 25mL 25mL 25mL 25mL 25mL 25mL
Bradford
Volume total 100 yL 100 pL 100 pL 100 pL = 200 pL = 100 pL
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ApOs mesclar todos os itens constantes na tabela 1, agite os tubos em agitador
de tubos, deixando, em seguida, os tubos de repouso por cerca de 5 minutos.

A calibracdo do espectrofotdmetro para o valor da absorbancia zero deve ser
realizada utilizando-se agua destilada na cubeta e 595 nm. Em seguida, coloque o
conteudo do tubo n° 1 na cubeta, e registre a leitura da absorbancia. Da mesma forma,
deve ser feita a leitura da absorbancia dos tubos 2 a 6. Com os valores das
absorbancias dos tubos, preencha a Tabela 2 e determine a curva padrédo como base
em BSA.

IMAGEM 2. Esquema geral das etapas de preparo e leitura da absorbancia das
amostras.

A curva padrdo da absorbancia obtida em relacao a concentracdo de BSA pode
ser construida com o auxilio do programa Microsoft® Excel, no qual sera obtida a

equacdao da reta que servira para definir a concentracéo de proteinas totais.

TABELA 2. Completar a tabela com os valores obtidos apés a leitura dos tubos de
ensaio em espectrofotbmetro.

TUBOS BSA (L) pegiiaga (uL) Bradford gu)
1 0 100 2500
2 10 90 2500
3 20 80 2500
4 30 70 2500
5 40 60 2500
6 50 50 2500
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RESULTADOS ESPERADOS

O método de Bradford é escolhido apesar do baixo custo de reagentes e dos
baixos desvios-padréo, porque detecta somente moléculas de proteinas com 8-9
ligacbes peptidicas (Bradford, 1976). Esse meétodo, baseado na formacdo de
compostos coloridos devido a reacao de grupos ou radicais especificos da molécula
de proteina com reagentes quimicos, foram selecionados por apresentarem rapidez e
facilidade de aplicagao.

Diversos fatores devem ser analisados antes da escolha da metodologia
adequada para determinacdo de proteinas totais em qualquer tipo de amostra.
Segundo Zaia et al (1998), o principal deles é o conhecimento mais preciso possivel
dos constituintes da amostra e de suas concentracdes, o que facilita na identificacéo
de possiveis interferentes e ajuda na escolha do método mais apropriado.

Para auxiliar a escolha, € preciso verificar a presenca de substancias
interferentes através da adicdo de padrdo soro albumina bovina a amostra. Segundo
Zaia et al (1998), estas substéncias interferentes podem aumentar a absorbancia do
branco, reduzir a absortividade especifica ou formar precipitado.

A proteina padréo soro albumina bovina (SIGMA) seréa utilizada como padréao.
O preparo da solucéo estoque (1,0 g.L ) se daréa pela solubilizacdo do soro albumina
bovina em agua. A analise de adicdo de padrdo soro albumina é necesséria para
verificacdo de substancias interferentes. Pela leitura de absorbancia do padrdo e da
adicdo de padrdo a amostra, verifica-se a presenca ou nao de substancias
interferentes.

A reprodutibilidade do método Bradford deve ser testada em triplicata. Deveréa
ser feita andlises de estabilidade do complexo formado por meio de leituras de
absorbéancia em diferentes intervalos de tempo, de acordo com o método analisado.

No pH de reacéo, a interacdo entre a proteina de alto peso molecular e o
corante provoca o deslocamento do equilibrio do corante da forma ani6nica (vermelha)
para a forma catidnica (azul), que absorve fortemente em 595 nm. A taxa de absorcao
€ proporcional a quantidade de proteina presente no ensaio e pode ser determinada
usando-se espectrofotdmetros ou adaptados a leitoras de microplacas.

Todos os resultados obtidos poderdo ser plotados em um grafico com as
meédias, tracados em Microsoft Office Excel 2010, que também é utilizado na aplicacao

das equacdes da reta e no calculo do valor do coeficiente de correlagdo de Pearson
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(R2 ou r). Com os valores de R2 da equacao da reta obtida, é possivel determinar a
concentracdo de proteinas provenientes das amostras.
Ao final desta aula sera obtida uma tabela de valores referentes a dosagem de

proteinas totais de diferentes amostras.

TABELA 3. Algumas substancias que interferem na determinacao de proteinas totais

pelo método de Bradford.
- INTERFERENTES ~~ COMENTARIOS

Tolbutamida Provoca falso positivo.

Uréia Fornece resultado falso positivo, acima de 45 g/L.

Cloreto de s6dio e de  Fornecem resultado falso negativo, acima de 1 M.

potassio

Cloreto de sodio e de A larga banda de absor¢cdo em 650 nm, devido a reacéo entre o

100, SDS, Tween-20) corante e os detergentes, interfere na banda em 595 nm,

resultando em falso positivo.

Ciclodextrinas Formam um complexo de inclusdo com o corante BG-250,
resultando em falso positivo.

Polifenois e Reagem com as proteinas impedindo a formag&o do complexo

polifendis oxidases das mesmas com o corante BG-250.

2-mercaptoetanol + Diminuem a absorc¢do da amostra.

guanadina

Glicerol Provoca falso positivo.

Lipidios Causam turbidez na amostra.

Cloropromazina Provoca falso positivo.

Fluoreto Diminui a absor¢cdo da amostra.

FONTE: Adaptado de ZAIA et al., 1998.
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CONSIDERACOES FINAIS

Determinar proteinas tem relevancia em varias areas como, por exemplo, em
analises clinicas, favorecendo o diagnéstico de certas doencas correlacionadas com
a alteracdo da quantidade de proteinas nos fluidos biolégicos; em nutricdo animal,
destacando o aproveitamento racional de nutrientes; em problemas relacionados a
nutricdo humana, devendo certas dietas apresentar teor balanceado de proteinas; em
tecnologia e ciéncias de alimentos, objetivando o aproveitamento da matéria prima e

o melhoramento dos produtos; entre outros.
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