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PREFACIO

Esta obra foi elaborada a partir da implantacdo de um grupo de
Pesquisa e Estudo sobre a Quimica Verde, denominado Grupo de Estudo e
Pesquisa em Educacédo e Quimica Verde (GEPEQV), que tem como objetivo
aprofundar conhecimentos, promover e realizar investigacbes acerca da
insercao da Quimica Verde em sua vertente critica, notadamente na formacao
de professores. Fazem parte das acbes do grupo: i) o estudo acerca da QV,
suas métricas e suas relacfes com o enfoque CTSA, a Educacdo Ambiental, a
Sustentabilidade e a Alfabetizacdo Cientifica; ii) a busca pela insercéo
transversalizada dos principios da QV na formacdo docente (inicial e
continuada); e iii) a investigacdo dos modelos de abordagem da QV pelos
docentes em formacao.

O Grupo é constituido por discentes colaboradores, bolsistas do
Programa de Bolsa de Inclusdo Social (PBIS) e professores do curso de
Licenciatura em Quimica do Instituto Federal do Parana (IFPR), que estédo
integrados em todas as etapas da pesquisa, oportunizando aprofundar os
conhecimentos sobre a Quimica Verde (QV) e suas métricas. Durante os
estudos foram selecionados experimentos classicos de Quimica Orgéanica,
comumente realizados nos laboratorios do Instituto Federal do Parand e
demais Instituicbes de Ensino Superior do pais, para analise da verdura
guimica, empregando as métricas Matriz Verde (MV) e Estrela Verde (EV) com
0 objetivo de verificar os pontos de baixa verdura quimica, as suas ameacas e

apontar possibilidades de melhoria da verdura quimica dos experimentos.
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Para a construcdo desta proposta, partimos de uma pesquisa de carater
exploratério e investigativo que permitiu, por meio do estudo sistematico da
Quimica Verde e suas métricas, analisar os protocolos experimentais da
Quimica Organica postos em pratica no IFPR Campus Palmas, a fim de
reconhecer suas limitagdes em atender os principios da Quimica verde bem
como apontar melhorias com vistas a melhora-los. Nesse contexto, a obra foi
dividida em quatro capitulos.

Na Introduc&o e no primeiro capitulo, apresentamos uma introducéo a
Quimica Verde (QV), seu historico, principios, insercédo no ensino de Quimica e
a formacé&o profissional.

No segundo capitulo, mostramos 0s critérios necessarios para a analise
de experimentos de Quimica Organica sem sintese a partir da construcéo da
Estrela Verde (EV) e Matriz Verde (MV), métricas holisticas que permitem uma
visdo geral e uma maior compreensdo do experimento, para que possa ser
readequado para execugcdo com menos riscos a salude e ao ambiente.

O terceiro capitulo contempla temas relacionados a identificacdo de
residuos e tratamentos, a lei de residuos sélidos, as alternativas para o destino
final dos residuos sdlidos e aos problemas para o gerenciamento de residuos,
além da organizacdo de residuos em laboratorios de quimica, produtos
guimicos incompativeis, medidas de seguranca e cuidados para laboratorios,
apresentando possibilidades para o estudante separar, tratar ou armazenar 0s
rejeitos de uma aula experimental de forma segura.

No quarto capitulo, listamos uma série de experimentos classicos de
Quimica Organica Experimental, facilmente encontrados na literatura e
comumente desenvolvidos nas aulas de Quimica Organica em cursos
superiores de licenciatura em Quimica e areas afins. Esses experimentos

desenvolvidos no IFPR foram avaliados de acordo com os principios da
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Quimica Verde, com apresentacdo da EV e MV ao leitor, mostrando
possibilidades para melhorias da Verdura Quimica.

Por fim, o capitulo conclusivo trata da importancia da insercdo do
ensino de uma Quimica mais Verde a partir de abordagens diferenciadas de
ensino, possibilitando aos estudantes a investigacdo, o interesse pelo objeto de
estudo, a criticidade e a ética profissional, tendo em vista que o emprego das
métricas verdes (MV e EV) na analise de protocolos experimentais favorece os
profissionais a se tornarem propensos a refletir sobre as atividades quimicas,

notadamente as de ensino, sob uma perspectiva socioambiental.
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APRESENTA(;Z\O

A Quimica Verde (QV) vem sendo incrementada as atividades quimicas
— sejam elas didaticas, de pesquisa ou industriais — por representar uma nova
forma de conceber e praticar a Quimica com mais seguranca e
responsabilidade social e ambiental. A Quimica Verde se apoia sobre 12
(doze) principios, os quais podem ser divididos em trés grandes categorias:
uso de fontes renovaveis ou recicladas de matéria prima; aumento da
eficiéncia energética; e evitar o uso de substancias toxicas, bioacumulativas e
persistentes, buscando incluir seguranca inerente aos processos quimicos. A
insercdo dos principios da QV nas diversas atividades quimicas € recente e
necessita de avaliacdo. Devido a isso, atualmente, tem-se feito o uso de
métricas que permitem avaliar o grau de “verdura quimica” dos processos
guimicos. As chamadas métricas verdes permitem avaliar quais principios sao
cumpridos e em que extensdo o sdo. Dessa forma, valendo-se de métricas
verdes holisticas, especificamente a Matriz Verde e a Estrela Verde, este
trabalho teve como principal objetivo avaliar a verdura quimica de
experimentos de Quimica Organica sem sintese, comumente desenvolvidos
nos laboratérios didaticos do IFPR Campus Palmas e, a partir de possiveis
incongruéncias com os principios da QV, foram propostas melhorias que
poderdo ser utilizadas em aulas experimentais de forma menos impactante do
ponto de vista humano e ambiental, atendendo assim aos pressupostos da
sustentabilidade socioambiental.

Além disso, correlacionado a QV, a obra traz um capitulo de residuos

gue trata da gestéo, reuso, tratamento e cuidados quanto a incompatibilidade
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entre substancias comumente empregadas em laboratérios de pesquisa e
ensino. Vasto de informacgdes, o capitulo sugere procedimentos que devem ser
tomados com mais atencdo em aulas praticas experimentais, assim como 0s
cuidados com armazenagem e estocagem desses residuos.

Os experimentos analisados contemplam, principalmente, as técnicas
introdutdrias do aluno ao laboratério e aos conceitos basicos da Quimica
Organica, que tratam de temas relacionados a propriedades fisicas,
purificacdo, separacéo e extracdo de compostos organicos.

Ao final de cada técnica experimental, a obra traz as métricas
construidas, MV e EV, recomendadas para experimentos sem sintese,
contemplando as possibilidades de melhorias, as ameagas encontradas e o
IPE (indice de preenchimento da estrela). Ainda, no pés-laboratério, €
recomendado que se faca a verificacdo das possibilidades indicadas pela
analise da verdura e se preencha a tabela de residuos proposta pelo capitulo
anterior.

No decorrer dos capitulos, nota-se que o planejamento e o estudo
aprofundado de experimentos e das propostas de melhorias acerca da QV
possibilitam a reflexdo do papel da Quimica (e do quimico) na sociedade, na
tecnologia e no ambiente, repercutindo em uma formacéao cidada e profissional
baseada na ética e na responsabilidade.

Essa obra serve aos interesses de académicos e profissionais —
notadamente os professores — do curso de Quimica e areas afins que tenham
interesse em conhecer a QV e suas métricas, bem como colocar em prética
seus principios na realizacdo das atividades quimicas. Nesse sentido,
desejamos ao leitor que, por meio desses primeiros conceitos, possa iniciar
seus conhecimentos sobre essa nova vertente da Quimica e possa se

beneficiar de seus fundamentos em atividades quimicas e educacionais.
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NTRODUCAO

Historico da Quimica Verde

O conceito de Quimica Verde foi apresentado por Anastas e Warner em
1998 e pode ser definido como o desenho, o desenvolvimento e a aplicacdo de
produtos e processos quimicos para reduzir ou eliminar o uso e a geragao de
substancias nocivas a salude e ao ambiente (ANASTAS e WARNER, 1998,
apud Lenardé&o, 2003).

Essa definicdo se apoia em 12 principios, também apresentados por

esses autores e elencados por Lenardao (2003, p. 124):

1. Prevencéo. Evitar a producéo do residuo € melhor do que
trata-lo ou “limpa-lo” apds sua geragao.

2. Economia de Atomos. Deve-se procurar desenhar
metodologias  sintéticas que possam maximizar a
incorporacdo de todos os materiais de partida no produto
final.

3. Sintese de Produtos Menos Perigosos. Sempre que
praticavel, a sintese de um produto quimico deve utilizar e
gerar substancias que possuam pouca ou nenhuma
toxicidade a saude humana e ao ambiente.

4. Desenho de Produtos Seguros. Os produtos quimicos
devem ser desenhados de tal modo que realizem a funcao

desejada e a0 mesmo tempo ndo sejam toxicos.
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5. Solventes e Auxiliares mais seguros. O uso de
substancias auxiliares (solventes, agentes de separacéo,
secantes, etc.) precisa, sempre que possivel, tornar-se
desnecessario e, quando utilizadas, essas substancias
devem ser in6cuas.

6. Busca pela Eficiéncia de Energia. A utilizacdo de energia
pelos processos quimicos precisa ser reconhecida pelos seus
impactos ambientais e econdmicos e deve ser minimizada.
Se possivel, os processos quimicos devem ser conduzidos a
temperatura e pressdo ambientes.

7. Uso de Fontes Renovaveis de Matéria-Prima. Sempre
gue técnica- e economicamente viavel, a utlizacdo de
matérias-primas renovaveis deve ser escolhida em
detrimento de fontes ndo renovaveis.

8. Evitar a Formacgdo de Derivados. A derivatizagdo
desnecesséria (uso de grupos blogueadores,
protecdo/desprotecdo, modificacdo temporaria por processos
fisicos e quimicos) deve ser minimizada ou, se possivel,
evitada, porque essas etapas requerem reagentes adicionais
e podem gerar residuos.

9. Catalise. Reagentes cataliticos (tdo seletivos quanto
possivel) sdo melhores que reagentes estequiométricos.

10. Desenho para a Degradacdo. Os produtos quimicos
precisam ser desenhados de tal modo que, ao final de sua
funcéo, se fragmentem em produtos de degradacao indcuos
€ nao persistam no ambiente.

11. Analise em Tempo Real para a Prevencdo da
Poluicdo. Ser4 necessario o desenvolvimento futuro de
metodologias analiticas que viabilizem um monitoramento e
controle dentro do processo, em tempo real, antes da

formagéo de substancias nocivas.
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12. Quimica Intrinsecamente Segura para a Prevencao de
Acidentes. As substancias, bem como a maneira pela qual
uma substéncia é utilizada em um processo quimico, devem
ser escolhidas a fim de minimizar o potencial para acidentes

quimicos, incluindo vazamentos, explosdes e incéndios.
Segundo Machado (2012, P. 1250), “no ambito de uma analise mais
ampla da QV com a sustentabilidade e o desenvolvimento sustentavel,
Winterton apresentou em 2002, os segundos 12 principios da QV, enumerados
a partir do nimero 13, para evitar confusdes com os primeiros”. Esses

principios seguem listados abaixo:

13. Identificacdo e quantificacdo dos coprodutos
(subprodutos eventuais e residuos). Identificar os coprodutos
e determinar as suas quantidades relativamente a do produto
principal.

14. Obtencao de conversodes, seletividades,
produtividades, etc. Para além do rendimento quimico das
reacbes de sintese, determinar métricas relevantes para a
QV: seletividades, produtividades (eficiéncia atbmica e
similares), etc.

15. Estabelecimento de balangcos materiais completos
para o processo. Especificar, quantificar e contabilizar todos
0s materiais usados na obtencdo do produto final, incluindo
os auxiliares, nomeadamente os solventes.

16. Determinacdo das perdas de catalisadores e
solventes nos efluentes. Determinar as quantidades ou
caudais dos fluxos de efluentes liquidos, sélidos e gasosos e
as concentracdes de reagentes auxiliares neles.

17. Investigacdo da energética béasica do processo.

Avaliar e relatar as variagbes de entalpia das reacdes
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exotérmicas com o fim de alertar para eventuais problemas
de libertagcéo de calor com a mudanca de escala.

18. Identificacdo de limitagcdes quanto as transferéncias
de calor e de massa. ldentificar fatores que afetem as
transferéncias de calor e de massa no escalamento
(velocidades de agitacdo ou de dispersao de gases, areas de
contato gas-liquido, etc.).

19. Visualizacdo das reacbes sob a perspectiva dos
engenheiros quimicos. ldentificar e analisar pontos de
constricdo para o escalamento no desenvolvimento do
processo industrial por estudo das alternativas de tecnologia
disponiveis para implementa-lo e por meio de contatos com
engenheiros quimicos.

20. Consideracdo da globalidade do processo industrial
ao selecionar a quimica de base. Avaliar o impacto das
alternativas possiveis de todas as variaveis de processo
(matérias primas, natureza do reator, operacdes de
separacao, etc.) nas acdes possiveis para a quimica de base
e realizar experiéncias com 0s reagentes comerciais que vao
ser utilizados no fabrico.

21. Procura (desenvolvimento e aplicacdo) de medidas de
sustentabilidade do processo. Avaliar quantitativamente,
na extensao possivel, o grau de sustentabilidade do processo
industrial.

22. Quantificagao e minimizagdao do uso de “utilidades”.
Dar atencdo ao uso e minimizagdo das ‘“utilidades” e
proporcionar informagdo que permita avaliar as respetivas
necessidades logo no inicio do desenvolvimento do processo,
ao longo do escalamento.

23. ldentificagdo de situagcBes de incompatibilidade entre

a seguranca do processo e a minimizacdo de residuos.
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Dar atencdo a seguranca do processo a desenvolver com
base na sintese laboratorial e alertar para eventuais
restricbes de seguranca que limitem as condicbes da
implementacao desta a escala industrial.

24. Monitorizagao, registro e minimizacdo dos residuos
produzidos na sintese laboratorial. Dar atencao
pormenorizada e quantitativa aos residuos produzidos na
realizagdo laboratorial da sintese, registrando as suas
guantidades e adotando procedimentos que conduzam a sua
minimizag&do (MACHADO, 2012, p. 1251) (grifos nossos).

Segundo Machado (2012), “este segundo conjunto de principios apela
aos quimicos académicos que realizam investigacdo de laboratério sobre
sintese de compostos (MACHADO, 2012, p. 1250)” com a finalidade de incluir
mais verdura nas vias de sintese (MACHADO, 2012).

Machado (2011) esclarece, pois, que a QV néo surgiu de forma subita,
mas foi gestada através da influéncia de importantes movimentos anteriores a
QV. Esse autor nos explica, por meio de uma analise sobre a génese da QV,
gue o seu berco esta na Industria Quimica que, sob as pressdes das crises
ambientais a ela associadas, precisou se adequar para colocar em pratica uma
nova forma de atuacao quimica, que conduziu a novas atitudes e conceitos, 0s
guais passaram a primar por evitar danos ao invés de remedia-los. Sob esse
esclarecimento, percebe-se que a QV surge na esteira da crise ambiental e
pode ser encarada como uma forma de enfrentamento, nos campos
académico, industrial ou educativo, dos problemas socioambientais
ocasionados pelos avancgos cientifico-tecnolégicos associados a Quimica
(MACHADO, 2011).

Machado (2011) mostra que houve uma trajetéria, impulsionada por

muitos fatores — sejam eles econdmicos, politicos, cientificos, sociais e
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ambientais —, que culminou com o que hoje chamamos de Quimica Verde. Os
principais movimentos que antecederam a QV s&o elencados por Machado
(2011) numa ordem que, segundo o autor, buscou ser cronoldégica, mas que

em alguns casos ocorreu paralelamente. Sdo eles:

Prevencao da Poluicdo (P): Trata-se de uma lei instituida
em 1990 nos EUA (FARIAS e FAVARO, 2011). Segundo
Machado (2011), essa lei visou a reduzir a quantidade de
poluentes e residuos produzidos pelos processos industriais
de uma forma geral. Para Anastas e Kirchhoff (2002), essa lei
mudou o foco do “comando e controle”, anteriormente
praticado pela Quimica Ambiental, para as estratégias de
prevencdo e redugdo, como formas de evitar problemas
ambientais. Machado (2011) sinaliza que a P, significou uma
profunda mudanca de paradigma de gestdo ambiental para a
industria.

Minimizacdo de residuos: Segundo Machado (2011), as
atividades de minimizacdo de residuos integram a P, mas
estas surgiram especificamente na Inddstria Quimica, tendo
como foco principal o problema dos residuos, que incluiam
sélidos e liquidos produzidos por um processo. A estratégia
de reducgdo, conforme explica Machado (2011), inclui, por
vezes, a reciclagem no interior do processo, a recuperacao e
o tratamento seguro dos residuos gerados.

Processos com mais seguranca inerente: A iniciativa por
implantar processos mais seguros no desenvolvimento dos
processos e no fabrico dos produtos significou um novo
paradigma na abordagem da seguranga na Industria
Quimica, que passou de uma postura reativa a uma postura
pro-ativa. Machado (2011) explica que a busca por conferir

maior seguranga nos processos quimicos foi impulsionada
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pela pressédo social, preocupada com os danos e perigos que
a Industria Quimica passou a representar aplds graves
acidentes; pela legislacdo e regulamentacdo ambiental; pelo
controle governamental; e pelos custos crescentes que o
tratamento de residuos e a seguranca reativa representavam.
Atuacdo Responsavel: Trata-se de um programa originado
no Canada, em 1985, que se estendeu para os EUA. Seu
desenvolvimento na Industria Quimica se deu apds o
acidente de Bhopal, na india, em 1984 — considerado o maior
acidente industrial de todos os tempos. Esse programa foi
considerado uma iniciativa voluntaria da Inddstria Quimica,
que teve “como objetivo melhorar a sua atuagdo com respeito
a saude humana, seguranca e ambiente” (MACHADO, 2011,
p. 537).

Design para o Ambiente (Design for Environment — DfE):
Representa o desenho de produtos e processos para que
tenham impactos minimos sobre 0 ambiente. Para Machado
(2011), a QV pratica o DfE, sendo que compartilham
objetivos semelhantes, na medida em que ambas as
vertentes perseguem a descoberta e o fabrico de produtos
quimicos reciclaveis, nado toxicos, obtidos a partir de
reagentes de origem renovavel, etc.

Ecologia industrial: Movimento surgido no final da década
de 80, representa o rompimento com o funcionamento linear,
em regime aberto, dos sistemas industriais - que consiste na
extracdo de matérias primas do ambiente, fabricacdo de
bens, uso e deposicdo dos residuos no ambiente - para
sistemas alternativos fechados, que possibilitam utilizacao
mais eficiente dos materiais com menores impactos

ambientais.
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Conforme o exposto, verifica-se que foram muitos oS movimentos,
programas, atividades e conceitos que influenciaram o surgimento da QV na
década de 90 como um campo de atuacdo contrario as praticas predatorias,
perigosas e nocivas associadas a Industria Quimica. Percebe-se, com énfase,
gue os danos ambientais — que envolveram inevitavelmente tragédias
humanas - vinculados as atividades quimicas foram os fatores que mais
pesaram para que as praticas quimicas fossem revistas.

O nascimento da QV, conforme explicam Lenardéo et al. (2003), se deu
em 1991, quando a agéncia ambiental norte-americana EPA (Environmental
Protection Agency) langcou o programa de financiamento para projetos de
pesquisa que incluissem a prevencdo de poluicdo em suas rotas sintéticas,
intitulado “Rotas Sintéticas Alternativas para Prevencdo de Poluicdo”. Em
1993, quando o programa foi expandido, ganhou a denominacdo Quimica
Verde (ANASTAS e KIRCHHOFF, 2002).

Posteriormente, surgiram outros programas e entidades americanas e
europeias incentivadoras de praticas verdes, especialmente na area de
sintese, catélise e processos mais seguros, como enumeram Lenardao et al.
(2011). Entre elas, foi criado (em 1997) o “Green Chemistry Institute” (GCI)
gue, desde 2001, atua em parceria com a Sociedade Americana de Quimica
(American Chemical Society, ACS).

Também a IUPAC — Unido Internacional de Quimica Pura e Aplicada —
aprovou, em 2000, a criagdo do Subcomité Interdivisional de Quimica Verde,
premiando pesquisadores, promovendo eventos internacionais e editando
obras (ZUIN, 2011) desde entdo. Exemplo do envolvimento da IUPAC com a
QV pode ser demonstrado atravées da promocdo das Conferéncias
Internacionais sobre Quimica Verde, realizadas bianualmente, sendo que em
2018 ocorrera sua oitava edicdo, em Bangkok, na Tailandia. A 42 Conferéncia,

ocorrida em 2012, foi sediada no Brasil, na cidade de Foz do Iguacu — PR.
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Ainda na década de 90, foram publicados os primeiros livros, artigos e
periédicos sobre o assunto, bem como organizados 0s primeiros grupos de
pesquisa e realizados os primeiros simpdésios com o intuito de divulgar e
difundir os principios da QV (FAVARO e FARIAS, 2011). Também os prémios
associados as praticas verdes surgiram nesse periodo, inicialmente nos
Estados Unidos, através do Presidential Green Chemistry Challenge Awards e
posteriormente em outros paises, como Japdao, Itdlia e Reino Unido, que
adotaram prémios a fim de destacar as realizacbes ambientais e econémicas
da QV (ANASTAS e KIRCHHOFF, 2002).

Farias e Favaro (2011), ao realizarem uma retrospectiva sobre os 20
anos da QV — periodo de 1991 a 2011 —, afirmam que a literatura relativa a QV
vem aumentando significativamente e, até a data da andlise realizada pelas
autoras, ja havia mais de 250 mil publicacdes em periddicos encontrados a
partir da plataforma integrada da Capes que, de alguma forma, citavam a
expressdo “Green Chemistry” ou “Quimica Verde” (FARIAS e FAVARO, 2011).

As publicacdes, segundo essas autoras, se dividem entre muitas areas,
sendo que a area de sintese e catalise € a mais representativa. No estudo feito
pelas autoras no periodo de 1991 a 2010, com 61 trabalhos que contivessem
em seu titulo a expressdo “Green Chemistry” ou “Quimica Verde”, nenhum
deles estava vinculado ao ensino de Quimica. Isso demonstra o0 quao distante
essa dimenséo da Quimica ainda se encontra da area da pesquisa no ensino
dessa ciéncia (FARIAS e FAVARO, 2011).

Costa e colaboradores (2008) despenderam trabalho para avaliar a
importancia ja atingida pela QV no ensino de Quimica e, para isso, realizaram
uma andlise sistematica sobre os artigos publicados no Journal of Chemical
Education (JCEd) e sobre os artigos de indole pedagdégica publicados na
revista Green Chemistry da Royal Chemical Society, buscando o termo “Green

Chemistry” nos titulos e nas palavras-chave. Os autores identificam o primeiro
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artigo no ano de 1995 e, até o ano de 2007, contabilizaram 73 artigos que
trataram da QV sob diferentes abordagens: divulgacdo, ensino da QV,
experimentagcdo nas diferentes areas da Quimica, métricas e resenhas. Os
resultados para os periodicos analisados apontaram um destaque na
realizacdo de experimentos de QV em Quimica Geral, Analitica, Inorganica e,
sobretudo, Orgéanica, e indicaram caréncias dessa abordagem nos niveis
introdutérios de ensino (COSTA, RIBEIRO & MACHADO, 2008).

Tratando do contexto brasileiro, Zuin (2009) nos mostra que 0s
conceitos da QV s6 comecaram a ser difundidos no meio académico,
governamental e industrial no inicio deste século. A mesma autora relata que,
em 2007, ocorreu o primeiro Workshop Brasileiro sobre Quimica Verde, em
Fortaleza, onde foi anunciada a instalacdo da Rede Brasileira de Quimica
Verde (RBQV).

Correa e Zuin (2009) explicam que a RBQV pretende ser o elemento
institucional de promocdo das inovacdes tecnoldgicas para as empresas
nacionais, com o0 apoio da comunidade cientifica e o suporte de agéncias
governamentais e 6rgaos correlatos. Nesse sentido, houve a elaboracéo e a
publicacdo do livro Quimica Verde no Brasil: 2010-2030, com o0 apoio do
Centro de Gestéo e Estudos Estratégicos (CGEE) e do Ministério da Ciéncia,
Tecnologia e Inovacao.

Essa obra define alguns temas prioritarios que precisam ser
contemplados na agenda brasileira e com 0s quais 0s pressupostos da QV
podem contribuir significativamente. Os temas definidos na obra abrangem
biorrefinarias pelas rotas bioquimicas e termoquimicas, alcoolquimica,
oleoquimica, sucroquimica, fitoquimica, bioprodutos, bioprocessos e
biocombustiveis, conversao de CO, e energias alternativas (CGEE, 2010).

Quanto a difusdo dessa proposta no pais, Leal e Margques (2008)

apontam alguns projetos de pesquisa e a divisdo de Quimica Ambiental da
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Sociedade Brasileira de Quimica como importantes contribuintes diretos ou
indiretos para o desenvolvimento da QV em instituicbes de ensino, pesquisa e
extensdo. O Diretério de Grupos de Pesquisa na base do CNPq também indica
a existéncia de grupos de pesquisa e estudos relacionados ao tema da QV.

Ha que se considerar que esses grupos de pesquisa indicam a difuséo
da QV no contexto das instituicdes universitarias brasileiras. Destacamos entre
essas instituicbes as seguintes:

Universidade Federal de Pelotas (UFPEL), que possui o Laboratério de
Sintese Orgéanica Limpa (LASOL) do Centro de Ciéncias Quimicas,
Farmacéuticas e de Alimentos da UFPEL e, sob a coordenagdo do Prof. Dr.
Eder Jodo Lenardao, mantém um dos sites mais informativos sobre QV do pais

(http://wp.ufpel.edu.briwwverde/) o qual, segundo as informacdes prestadas na

pagina, tem objetivo de divulgar a QV no Brasil;

Universidade de S&do Paulo — USP, na qual desenvolve-se o Grupo de
Pesquisa em Quimica Verde e Ambiental e que vem oferecendo a Escola de
Quimica Verde, com sua primeira edicdo em 2007 e a mais recente em 2012;

Universidade Federal de Sao Carlos (UFSCar), onde através do
Programa de Pd4s-graduacdo em Quimica constituiu-se o Grupo de Estudos e
Pesquisa em Quimica Verde, Sustentabilidade e Educacdo, o qual busca
realizar estudos e pesquisas interdisciplinares que incorporam 0s
conhecimentos cientificos, especialmente do campo da Quimica, e a formacéo
ambiental a educacdo na perspectiva da Ciéncia, Tecnologia e Sociedade

(CTS) (http://www.ufscar.br/gpgv/gpgv/);

Universidade Federal de Santa Catarina (UFSC), na qual o Grupo de
Investigagdo no Ensino de Quimica (GIEQ) dedica-se, entre outros, aos “temas
ligados ao meio ambiente, sustentabilidade ambiental e Quimica Verde,

discutindo suas implicagfes tanto a formacado cientifica quanto ao ensino de
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Ciéncias e de Quimica” (http://www.gieq.ufsc.br/). O site criado por esse grupo

também disponibiliza informagfes sobre a QV;

Instituto Federal do Parand — Campus Palmas, que comporta o Grupo
de Estudo e Pesquisa em Educacgdo e Quimica Verde (GEPEQV), o qual
tem como objetivo aprofundar conhecimentos, promover e realizar
investigacdes acerca da insercdo da Quimica Verde em sua vertente critica,
notadamente na formacdo de professores, e que tem realizado trabalhos de
andlise e proposicdo de melhoria da verdura quimica de experimentos
didaticos, como os apresentados nesta obra.

O destaque prestado a essas ultimas universidades e seus grupos de
pesquisa deve-se ao fato de contemplarem a QV do ponto de vista
educacional, especialmente voltado para a formacgdo profissional, incluindo o
docente e representando uma acédo pioneira para a Educacdo em Quimica
Verde no nosso pais.

As contribuicbes literarias em lingua portuguesa, especialmente as
brasileiras, ainda sdo poucas no campo da QV, sendo que dentre elas destaca-
se o livro “Principios Fundamentais da QV”, organizado por Corréa e Zuin
(2009) e que aborda diferentes linhas de aplicacdo da QV; e o0s artigos
cientificos, as dissertacdes e teses produzidas através dos programas de poés-
graduacado — esses ainda em namero reduzido.

Percebe-se, através desse breve histérico, que a QV tardou a chegar
ao Brasil, em comparacdo com a data de seu surgimento nos EUA. Nota-se,
porém, que as tentativas de difusdo e incorporacdo de seus pressupostos sao
crescentes, a comecgar pelo surgimento de grupos de pesquisa destinados a
investigacdes nesse campo e pelos ensejos governamentais de inclui-los nos
planejamentos de desenvolvimento sustentavel do pais.

Contudo, ao avaliarmos o ambito educacional, percebemos a

incipiéncia de grupos de pesquisa e trabalhos académicos dedicados a avaliar,
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propor e inserir a QV nos curriculos e nas praticas da sala de aula, nos
diferentes niveis educacionais, contrariando o que defendem Anastas e
Kirchhoff (2002) — pioneiros da QV no contexto estadunidense — ao afirmarem
que “estudantes de todos os niveis devem ser introduzidos na filosofia e pratica
da Quimica Verde” (ANASTAS e KIRCHOOFF, 2002, p. 691) para assim
caminharmos em direcdo aos desafios da sustentabilidade.

Uma nova perspectiva quanto a formacao de profissionais é encontrada
com a implantagdo do ensino da QV, pois vé-se uma oportunidade de
exploragdo do pensamento critico e das habilidades na resolucdo de
problemas, além de promover uma educacdo ambiental no ambito global
(PINTANGA, 20186).

Nesse cenario, esta obra trata da necessidade de implementar a QV no
Ensino de Quimica, partindo da experimentacédo e exemplificando melhorias de
experimentos comuns da Quimica Organica do IFPR, também empregados

nas aulas experimentais em diversas Instituicdes de Ensino Superior do Brasil.
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CaPiTULO 1

A Quimica Verde no Ensino da Quimica

A necessidade de uma revolugdo na formagdo de profissionais no
campo da Quimica é apontada por Pinto e colaboradores (2009), os quais
indicam como possiveis caminhos para esse processo uma maior proximidade
entre as Ciéncias Naturais e a Educacéo e a construcao de novos curriculos e
estruturas de ensino e aprendizagem, bem como a introducdo, de forma
transversal, dos principios da Quimica Verde, da sustentabilidade e da atuacéo
responsavel.

Defendemos que as insercbes desses temas sdo especialmente
importantes na formacédo de futuros professores, pois estes podem ser ndo
apenas praticantes, mas também agentes disseminadores de tais principios e
de discussdes capazes de fomentar, na educacédo basica, a formacao cidada,
critica, responsavel e comprometida com um mundo no qual emerge e urge a
necessidade da sustentabilidade socioambiental.

Ainda no contexto especifico da formagéo de profissionais da Quimica,
dentre os quais estdo os professores, a Quimica Verde (QV) surge como uma
possibilidade de difundir uma nova racionalidade para as atividades quimicas,
pensadas sob uma perspectiva abrangente e critica que engloba a
compreensdo das relagbes sistémicas da Quimica com a sociedade, o
ambiente, a tecnologia, a economia e a politica, tendo por base uma postura

ética.
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A QV e a Formacéao Profissional

“Estudantes de todos os niveis precisam ser introduzidos a filosofia e a
pratica da Quimica Verde”. Esse é o apelo de Paul Anastas — um dos
propositores dos 12 principios da QV — e Mary Kirchhoff, ao tratarem dos
desafios futuros da QV (ANASTAS e KIRCHHOFF, 2002, p. 686).

Tanto no cendario internacional quanto no nacional, muitas outras vozes
se somam para reivindicar a insercdo dos principios da QV nos cursos de
formacao profissional em Quimica em nivel de graduacdo e pés-graduacao
(VILCHES e PEREZ, 2002; SILVA et al., 2003; PRADO, 2003; MACHADO,
2004; 2008; 2011; MARQUES et al., 2007; 2013; ZUIN, 2011; 2015).

Os argumentos encontrados na literatura e que fundamentam esses
apelos alicercam-se, basicamente, sobre duas diferentes concepcdes da QV,
qgue foram simplificadamente chamadas por nds de: a) concepgao
técnica/instrumental e b) concepcao critica.

Na primeira, conforme ja apontado por Zuin (2011), a QV pressupbe
apenas um conhecimento técnico/instrumental, que permite tornar o0s
processos e as atividades quimicas menos impactantes ao ambiente e
igualmente eficientes e lucrativas. Na segunda concepcéao, a QV é reconhecida
por fornecer novas bases racionais para o desempenho das atividades
guimicas nos mais diferentes ambitos de sua abrangéncia pois, conforme ja
discutido, compreende-se que sua abordagem colabora para um novo
paradigma no ambito da Quimica.

No entanto, percebe-se como argumento aglutinador de ambas as
correntes a ideia de que a QV pode colaborar nos desafios que se impdem a
um futuro sustentavel. Na primeira corrente, de carater técnico, a concepgéo
de sustentabilidade ou DS é restritiva ao aspecto econémico e ecoldgico; ja na

corrente critica, essa concepcdo € mais abrangente, a exemplo do que
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discutimos acerca da sustentabilidade socioambiental. Nesse sentido,
trazemos algumas dessas colocacgdes e suas respectivas justificativas a fim de
constituir o nosso préprio posicionamento.

Machado (2004) cita a Declaracdo de Toquio (2003), sobre Quimica
Verde e Sustentavel (QUIVES), a qual defende que essa nova abordagem da
Quimica devera embutir nos jovens cientistas as competéncias éticas e
praticas requeridas para reorientar a tecnologia quimica no sentido da
Sustentabilidade. Para isso, o autor propde inserir os principios da QV em
todos o0s niveis educacionais, exemplificando sua necessidade, suas
possibilidades e vantagens de aplicacéo.

Machado (2011) ainda defende firmemente que os principios da QV
sejam difundidos na formacdo académica, com destaque para 0s quimicos
industriais, a fim de auxiliar sua aplicagdo no meio industrial, onde sua pratica
ainda é incipiente.

Pinto e colaboradores (2009) tecem a seguinte defesa para a insercdo

dessa vertente na formacao do profissional Quimico:

A QV precisa deixar de ser apenas um conceito para ser uma
atitude responsavel, em que a atividade quimica ndo agrida o
meio ambiente, eliminando-se ou minimizando-se, ao
maximo, a producéo de rejeitos e de solventes agressivos ao
meio ambiente (PINTO et al., 2009, p. 568).

Esses autores reforcam a importancia da QV nos curriculos dos cursos
de graduagédo, argumentando o seu vinculo com a sustentabilidade, na medida
em que possui grande potencial na solu¢do de uma gama de problemas que se
imp6em ao desenvolvimento sustentavel, entre eles as questdes energéticas,
alimentares e ambientais.

Prado (2003) defende que esse novo pensamento cientifico seja

difundido através da inser¢cdo da QV nos curriculos, na pratica cientifica e na
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industrial e que seus conceitos devem ser introduzidos e aplicados na
formacdo de profissionais qualificados para as necessidades deste novo
milénio, que traz o DS como grande desafio. Conforme Farias e Favaro (2011),
€ inconcebivel que, dentro do quadro de problemas socioambientais no qual
nos encontramos e onde a Quimica tem um grande papel de enfrentamento,
ainda permanecamos formando quimicos que ignoram essa vertente.

A fim de justificar a importancia da QV na formagdo do Quimico, Prado
(2003) cita o codigo de conduta da American Chemical Society:

Os quimicos tém a responsabilidade profissional de servir ao
interesse publico e ao bem-estar, através dos seus
conhecimentos cientificos;

Os quimicos deverdo ter cuidados com a salde e o bem-
estar dos companheiros de trabalho, consumidores e da
comunidade; deverdo compreender e antecipar as
consequéncias ambientais do seu trabalho;

Os quimicos tém a responsabilidade de evitar a poluicdo e
proteger o meio ambiente (ACS apud Prado, 2003, p. 743).

E reitera que tal cddigo mostra a preocupacao das entidades cientificas
com uma quimica responsavel, corroborando a insercdo dos principios da QV
na formacao académica dos profissionais da Quimica.

Também Vilches e Perez (2010) defendem que a QV passe a fazer
parte dos cursos de formacdo profissional, visando a difundir essa nova
proposta na formacado profissional e levar a cabo essa nova racionalidade,
tanto no ambito da industria quanto na Educacdo Baésica, colaborando em
varias frentes para o desafio de um futuro sustentavel.

Apesar dos reiterados apelos para que a QV componha os curriculos de
formacéo profissional e os reconhecidos esfor¢os para que essa proposta se
viabilize nos cursos de graduacdo e poés-graduacdo em nivel mundial,

encontramos, na literatura nacional, indicios de que essas propostas ainda nao
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atingiram sua plenitude, embora sejam promissoras (ANTONIN et al., 2011,
MARQUES et al., 2013; ZUIN, 2015).

Antonin e colaboradores (2011) consideram que a difusdo dos
principios da QV nos cursos superiores de Quimica no Brasil, mesmo em sua
dimensdo instrumental, ainda € incipiente. O quadro ndo é diferente na
formacao de professores de Quimica, uma vez que os principios da QV ainda
sdo pouco difundidos e ndo costumam fazer parte dos cursos de formacgéo
docente (ROLLOF, 2011).

Marques et al. (2013) também considera que a QV esta pouco presente
na formacdo académica — tanto na graduacao quanto na pés-graduacao —, o
gue é pouco desejavel, segundo esses autores, tendo em vista os desafios que
se interpem ao desenvolvimento da Quimica nas questdes relacionadas ao
ambiente.

Porém, em um trabalho realizado por Zuin (2015), a autora buscou
avaliar a difusdo da QV na poés-graduacdo, indicando que 95% dos 45
programas de pds-graduacdo que fizeram parte do estudo afirmam que a QV
estd organicamente vinculada as disciplinas dos programas.

Zuin (2011) faz o alerta de que o simples “esverdeamento” do curriculo
nao garante, por si s6, uma formacdo capaz de modificar, por meio de
conhecimentos e ferramentas tecnocientificas, o modelo atual de
profissionalizacdo para o enfrentamento da crise ambiental contemporanea. Ou
seja, ndo basta apenas inserir um componente curricular, na espécie de uma
disciplina chamada Quimica Verde, para explorar seus principios de forma
meramente pragmatica. Essa pratica pode incorrer numa abordagem
fragmentada, tal qual outras disciplinas curriculares, contribuindo para o
simplismo ou reducionismo com relagé@o a essa tematica.

Isso certamente nos remete a necessidade de inserir, de forma

transversal, os principios da QV, ou seja, permea-los em diferentes disciplinas
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e praticas metodolégicas, oportunizando um carater tedérico, pratico e vivencial
de forma problematizada, contextualizada e critica.

Assim, consideramos justas as solicitacbes de insercdo da QV na
formacdo profissional em todos os segmentos da Quimica: engenheiros
guimicos, quimicos bacharéis e licenciados. E entendemos que, se sua
abordagem se encaminhar somente pelo viés da dimensédo instrumental e
técnica, esta pode colaborar nas medidas cientifico-tecnolégicas necessarias a
sustentabilidade (VILCHES E PEREZ, 2011), porém com possibilidades de
formacéao profissional empobrecidas e limitadas.

Nesse sentido entendemos que, na formacéao profissional do Quimico, a
QV deve ser abordada para além de seu impacto econémico-ecolégico e
problematizada em sua relacdo com a sustentabilidade socioambiental que
pressupde, em Ultima instancia, a mudanca de paradigmas, a incorporacao da
moral e da ética nos campos politico, cientifico e social e a mudanca na
relacédo sociedade/natureza.

Também se contrapondo a insercdo da QV em sua dimensao
estritamente técnica, Machado (2011) prop8e que a QV, no ambito do ensino,

requer

(...) uma visdo ampla e holistica da quimica, de natureza
sistémica, que possibilite a sua plena incorporacdo nos
contextos ambiental, humano e societario em que a quimica
sempre se desenvolveu e que séo atualmente cada vez mais
condicionantes da sua pratica. Essa visdo pode ser mais
facilmente conseguida numa postura Ciéncia — Tecnologia —
Sociedade (MACHADO, 2011, p. 541).

Entendemos nessa perspectiva que a QV, sob sua base critica e aliada
ao enfoque CTSA, constitui-se em importante e sélido suporte para: a
ambientalizac@o curricular no campo da Quimica; a promog¢édo da educacao

ambiental dos quimicos em formac&o, em especial a formacgao de professores,
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em que essas teméaticas poderdo respaldar também a construcdo de saberes
docentes; e a problematizacdo e adocdo dos pressupostos da sustentabilidade

socioambiental nas praticas quimicas.
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CAP[TULO 2

Construcao de Matriz Verde e Estrela Verde para Experimentos de

Quimica Organica

Matriz Verde para Experimentos

A verdura quimica dos experimentos € avaliada por meio da construcéo
de métricas, como as Matrizes Verdes (MV), para experimentos sem sintese e
para experimentos com sintese, nos quais, para cada tipo de sintese, sao
estabelecidos critérios de avaliacdo. As MV se enquadram entre as métricas
holisticas propostas por Machado (2014), que permitem uma descricdo
sistémica dos procedimentos, além da avaliacdo das possibilidades de melhora-
los. Conforme nos explicam Costa, Ribeiro e Machado (2012), essa métrica
baseia-se nha andlise SWOT (Strengths, Weaknesses, Opportunities and
Threats) para avaliacdo do cumprimento de objetivos previamente definidos.
Nessa andlise, apds definidos os obijetivos, identificam-se os pontos fortes
(Strengths) e fracos (Weaknesses), as oportunidades (Opportunities) e ameacgas
(Threats) que se colocam ao cumprimento desses objetivos (MACHADO, 2014).

Os pontos fortes e fracos correspondem a andlise interna do
experimento. No entanto, efetua-se também uma andlise externa, em que sao
avaliadas as implicagbes de imposicdes externas ao objeto. Essa avaliacdo
permite identificar as oportunidades que podem tornar o objeto em analise
mais forte, ou seja, mais verde, e as ameacas que podem comprometer o

sucesso dos objetivos estabelecidos.
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A vantagem da MV é permitir identificar os principios cumpridos mesmo
sem a realizacdo do experimento, além de possibilitar identificar as
oportunidades de melhorias e as ameacgas, ou seja, 0s pontos de dificuldade

para a melhoria da verdura.

Matriz Verde para Experimentos sem Sintese

A andlise da verdura quimica dos experimentos € realizada através das
métricas holisticas da Matriz Verde (MV) e da Estrela Verde (EV). Para a
construcdo da MV de experimentos sem sintese, foram considerados 6 (seis)
dos 12 (doze) principios da QV, propostos por Machado e Ribeiro (2014) e

adaptados por Sandri (2016), mostrados no Quadro |.

QUADRO | - CRITERIOS PARA ANALISE DA VERDURA QUIMICA DE
EXPERIMENTOS SEM SINTESE

Critérios de Analise (C)

P1 - Prevencao

C1 Riscos fisicos

Pontos Fortes

Substancias sem
indicagdo de risco
fisico

Pontos Fracos

Substéncias com indicacéo
de riscos fisicos (Explosivo —
E; Inflamavel — F ou F+)

C2 Riscos a saude

Sem indicagdo de
risco a saude ou
risco baixo
(Prejudicial — Xn;
Irritante- Xi)

Substéncias com indicacéo

de toxicidade (Toxico —T;

Muito Téxico T+; Corrosivo
®)

C3 Riscos ao
ambiente

Sem indicagdo de
riscos para o
ambiente (N)

Substancias toxicas ao
ambiente (N)

C4 Geragao de
residuos

N&ao se formam
residuos ou geram-
se residuos in6cuos

Séo gerados residuos e
estes representam perigos
fisicos, a salde ou ao
ambiente

P5 - Solventes e
outras
substancias e
auxiliares

C5 Consumo de
solventes e auxiliares
além dos reagentes
iniciais

Nao se faz
necessario o uso de
solventes e
auxiliares ou estes
sao inécuos

Os solventes e/ou 0s
auxiliares representam
perigo moderado ou elevado
para a saude ou ambiente
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C6 Consumo de agua
como solvente ou
reagente

Consumo baixo (V
<50 mL)

Consumo > 50 mL

C7 Consumo de agua
como facilidade
(resfriamento/banhos)

Consumo baixo (V
<200 mL)

Com consumo elevado (V>
200 mL)

C8 Consumo de
outros solventes além
da agua

Com consumo
baixo (V <50 mL)

Consumo > 50 mL

Realiza-se a

Realiza-se em temperatura

P6 — Eficiéncia C9 Consumo de 50 dif dad
energética energia Terrlperatur_a e ou presséo dl_erentes ado
Pressdo Ambientes ambiente
limge | CI0uisacioce | rouososreagertes | Polomenos.m tos
P L sdo renovaveis reagentes nao é renovavel
renovaveis renovaveis
C11 Uso de produtos Pelo menos uma das
degradaveis a Todos os reagentes substancias nao é
produtos inécuos usados sdo degradavel ou gera
(n&o considerar a degradaveis substancia nociva em sua
P10 - agua) decomposicao
Planificacé@o
para a C12 Utilizam-se
degradacdo substancias que
. _podem Ser Utiliza-se N&o se utiliza
reutilizadas em outras
experiéncias ou
recicladas apdés o uso
C13 Riscos de No caso de
acidentes devido as substancias (Xi, Xn No caso de substancias (T,
substancias ou sem indicacéo T+, C, O, F, F+)
envolvidas de riscos)
Pl2-Quimica | 14 pevido a0 uso
intrinsecamente de equipamentos
segura (centrifuga; estufa,

mantas; evaporador

rotativo, bomba de
vacuo e banho
termostatizado)

Com riscos baixos
ou moderados

Com riscos elevados
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Com riscos baixos

C15 Devido a0 uso ou moderados Conl riscqs elevados (gas;
de outros materiais (V|drar|aAts comuns, fogbes; blco§ de Bunsen;
vulgares termqmetros, etc.); termorp_etros de
densimetros, mercurio

multimetros, etc.)

Fonte: Sandri e Santin (2017)

Com base nos critérios elencados no Quadro |, é possivel realizar a
andlise interna, avaliando os pontos fortes e os pontos fracos de cada
experimento, e a analise externa, apontando as possibilidades de
melhoramento da verdura quimica e indicando as ameacas, ou seja, situacdes
gue ndo podem ser evitadas. Essas informacdes estao disponiveis nas fichas
de informacdes de produtos quimicos (FISPQ), como a Merck e a Sigma,

encontradas no site da plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura,

e podem ser acessadas a partir das substancias utlizadas em cada

experimento.

Matriz Verde para Experimentos de Sintese

A MV para experimentos com sintese emprega como critérios 0s
principios da QV aplicAveis aos procedimentos que envolvem reacdes
guimicas, nas quais sdo considerados 10 (dez) principios, elencados no
Quadro 1l a seguir. Nao sao considerados os principios P4 e P11 — referentes

ao desenho de produtos seguros e a analise em tempo real, respectivamente.

QUADRO Il — CRITERIOS PARA AVALIACAO DO CUMPRIMENTO DOS
PRINCIPIOS DA QV EM EXPERIMENTOS COM SINTESE

Principios da QV Critérios

N&o se formam residuos, ou quando se formam tém

P1: Prevencéo . X - h
riscos baixos para a saude e para o ambiente
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Reacdes sem reagentes em excesso (menor ou igual a
P2: Economia atdbmica 10%) e sem formacéao de coprodutos (néo se considera
a agua)

Todas as substancias envolvidas séo inécuas ou tém

P3: sinteses menos perigosas . . . .
peng riscos baixos para a salde e para o ambiente

Na&o se utilizam solventes nem outras substancias
auxiliares, ou quando se utilizam tém riscos baixos
para a saude e para o ambiente

P5: Solventes e outras substancias
auxiliares mais seguras

P6: Planificagdo para conseguir

L o Presséo e temperatura ambientais
eficacia energética

P7: Uso de matérias primas Todos os reagentes/matérias-primas envolvidos séo
renovaveis renovaveis
P8: Reducéo de derivatizacdes N&o se utilizam derivatiza¢des

Catalisadores ndo necessarios ou que tém riscos

P9: Catalisadores . . .
baixos para a saude e para o ambiente

P10: Planifica¢éo para a Todas as substancias envolvidas sdo degradaveis com
degradacao os produtos de degradagao inécuos

P12: Quimica inerentemente segura | As substancias envolvidas tém um risco baixo de
quanto a prevengado de acidentes acidente quimico

Fonte: Ribeiro e Machado (2012)

Para os experimentos de sintese, sdo considerados 10 principios, 0s
guais foram desdobrados em critérios mais detalhados, adaptados de Machado

(2014), conforme apresentado no Quadro lll.

QUADRO Ill — MATRIZ VERDE PARA AVALIACAO INTERNA E EXTERNA DE
PROTOCOLOS EXPERIMENTAIS DE SINTESES

Critérios de Anédlise (C) Pontos Fortes Pontos Fracos

Substancias com
indicacao de riscos
fisicos (Explosivo — E;
Inflamével — F ou F+)

Substancias sem
C1 Riscos fisicos indicacgao de risco
fisico

Principio 1 —
Prevencédo
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C2 Riscos a saude

Sem indicacéo de
risco a saude ou risco
baixo (Prejudicial — Xn;

Irritante-Xi)

Substancias com
indicacdo de
toxicidade (Toxico —T;
Muito Toxico — T+;
Corrosivo — C)

C3 Riscos ao ambiente

Sem indicagdo de
riscos para o ambiente

(N)

Substancias téxicas ao
ambiente (N)

C4 Geracéo de
residuos

Nao se formam
residuos ou geram-se
residuos in6cuos

Séao gerados residuos
e estes representam
perigos fisicos, a
salide ou ao ambiente

C5 Fator E* ou
Intensidade de Massa
(Ml)**

FatorE<2ouMI <3

Fator E>2 ou M|l >3

P2 - Economia
Atbmica

C6 Uso de reagentes
em excesso

Nao utiliza

Utiliza

C7 % do excesso de
reagente

< 10% de excesso

> 10% de excesso

C8 Economia Atdmica
(%)***

2 33,3 %

<33, 3%

P3 - Sintese de
Produtos menos

C9 Riscos fisicos a
salde ou ambientais
decorrentes do produto

O produto nédo
representa qualquer
tipo de riscos ou

O produto apresenta
riscos fisicos, a salude
ou ao ambiente,

erigosos A . apresenta riscos
peng principal obtido P . moderados ou severos
baixos
~ .. Os solventes e/ou
C10 Consumo de Néao se faz necessario .
solventes e auxiliares 0 uso de solventes e auxiliares representam
. - = perigo moderado ou
além dos reagentes auxiliares ou estes sao elevado para a satde
iniciais inbcuos pare
ou ambiente
P5 - Uso de
solventes e }
outras C11 Consumo de agua |  Consumo baixo (V <
substancias como solvente ou 0mL Consumo > 50 mL
o 50m
auxiliares reagente )

C12 Consumo de 4gua
como facilidade
(resfriamento/banhos)

Consumo baixo (V <
200 mL)

Com consumo elevado
(V> 200 mL)
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C13 Consumo de
outros solventes além

Com consumo baixo

Consumo > 50 mL

da agua (V=50 mL)
Realiza-se a Realiza-se em
P6 — Eficiéncia C14 Consumo de temperatura ou
- . Temperatura e O
energética energia Pressio Ambientes presséo diferentes das
do ambiente
P7 —Uso de S a Pelo menos uma das
substancias suti%ésngiglszfgr?gvgseis TOdszsoiser?g\?és\t/ae?sc * substancias ndo
renovaveis renovavel
. C16 Uso de grupos
P8 - EV|~tar a blogueadores ou Nao se faz necessario Pelo menos uma
Formacao de mudancas temporarias | o uso de bloqueadores etapa exige o uso de
Derivados & R q blogqueadores
que geram residuos
C17 Utlizagdo de N&o se faz necessério E necessario
catalisador
C18 Tipo de catalisador
P9 - Catélise (homogéneo/ Homogéneo Heterogéneo ou
heterogéneo/ biocatalisador
biocatalisador)
C19 Recuperacéo do Nao é possivel E possivel recuperar
catalisador recuperar P P
C20 usode produtos | ToUCS 08 eagentes | Pet menos e dac
degradaveis a produtos degradaveis ou degradavel ou gera
in6cuos (ndo considerar graai grada 'g
P10 — a agua) trataveis para a substancia nociva em
. degradacao sua decomposi¢éo
Planificacéo
para a . Al
degradacio C21 Utiliza substancias
gue podem ser
reutilizadas em outras Utiliza Nao utiliza
experiéncias ou
recicladas apés o uso
P12 — Quimica C22 Riscos de substglr?c;;ass?x?eXn ou No caso de
intrinsecamente acidentes devido as sem indica é’o de substancias (T, T+, C,
segura substancias envolvidas ¢ O, F, F+)

riscos)
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C23 Devido ao uso de
equipamentos
(centrifuga, estufa,
mantas, evaporador
rotativo, bomba de
vacuo e banho
termostatizado)

Com riscos baixos ou
moderados

Com riscos elevados

C24 Devido ao uso de
outros materiais
comuns

Com riscos baixos ou
moderados (vidrarias
comuns, termdmetros,
densimetros,
multimetros, etc.)

Com riscos elevados
(gas, fogoes, bicos de
Bunsen, etc.);
termbémetros de
mercurio

Fonte: Autoria Propria

Estrela Verde (EV)

A métrica Estrela Verde (EV) considera 0s mesmos principios e critérios

da MV. Entretanto, essa métrica de natureza grafica permite comparacées

visuais faceis. Conforme Ribeiro, Costa e Machado (2010, p. 759):

a métrica € constituida por uma estrela de tantas pontas
quantos os Principios da QV em jogo no problema em
analise, e em que o comprimento de cada ponta é tanto
maior quanto melhor for o cumprimento do respectivo
principio, de modo que a area da estrela é tanto maior quanto
maior for a verdura global do processo quimico em estudo.

Para a construcdo da EV e os célculos de massa (EA e Fator E),

empregou-se a plataforma disponivel em www.educa.fc.up.pt, que permite

uma analise automatica, gerada pela plataforma online, a partir do

preenchimento das informagdes acerca do experimento (MACHADO, 2014).

Machado (2014) descreve 0s passos para a construgdo da métrica EV,

considerando pontuagdes a partir de critérios pré-estabelecidos pontuados de

1 (um) a 3 (trés), conforme a verdura quimica apresentada a seguir:

1)  Auséncia de verdura quimica (vermelhos);

2)  Verdura quimica parcial (aceitavel, porém com restri¢cdes); e
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3) Plenamente verde (o ideal).

A pontuacao é dada de acordo com a avaliacdo realizada para cada
experimento. Se ndo for possivel, atribui-se pontuacdo de valor 1
(precaucao).

A EV é obtida de modo simples, a partir das pontuacdes (1 a 3),
alimentadas em uma folha do Excel. Assim, a EV é gerada automaticamente
de acordo com experimentos de sintese e sem sintese (MACHADO, 2014).

Para a construcdo da EV proveniente de andlise com sinteses (10
pontas), sdo seguidos 0s seguintes passos:

1) Pesquisa de todas as substancias do experimento (reagentes,
produtos, coprodutos, solventes, secantes, catalisadores, etc);

2) Conhecimento das informacdes sobre os perigos existentes
(fisicos, a saude e ao ambiente) a partir das fichas de dados de seguranca
(SDS) e, eventualmente, outras fontes;

3) Pontuacédo das substancias, de acordo com valores de 1 a 3
(minima e méxima, respectivamente). E de acordo com o Quadro IV, com
critérios para a classificacdo das substancias para a construcdo de estrela
verde (abaixo);

4) Pontuacdo de cumprimento dos principios em 1, 2 ou 3,
segundo os critérios pré-estabelecidos no Quadro V, para a classificacdo das
substancias para a construcéo de estrela verde;

5) Construgdo da estrela com as pontuagdes introduzidas na folha
do Excel que traca, automaticamente, a estrela em um gréfico do tipo radar.

O indice de preenchimento da estrela (IPE), descrito por Adélio Machado
(2014), possibilita a verificagdo de verdura de cada estrela sem analisar a sua
area, sendo geralmente utilizado quando as diferengas de areas ndo séo tao

grandes. Pode-se relacionar o IPE com o calculo da razao da area da estrela
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para a area da verdura maxima, expressa em porcentagem, como descrito
abaixo:

IPE = 100 (4rea da estrela/area da estrela de verdura maxima)

Exemplo da EV construida no Excel (Figura 1) de acordo com 6 (seis)
dos 12 (doze) principios da QV:

Figura | — Estrela Verde (Excel)

Fonte: http://Educa.Fc.Up.Pt/Pedagogiadaquimicaverde/

Os Quadros IV e V mostram os critérios e pontuacdes para a

classificacdo das substancias para a construcao de estrela verde.

QUADRO IV — CRITERIOS PARA A CLASSIFICACAO DAS SUBSTANCIAS PARA A
CONSTRUCAO DE ESTRELA VERDE

Riscos Simbolo de riscos Pontuacéao

C — Corrosivo/T — Téxico/T+ - Muito tdxico 3
Saude Xn — Prejudicial/Xi — Irritante 2
Nenhuma indicagdo 1

Ambiente N - Perigosos i

Nenhuma indicagdo
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Riscos de acidentes quimicos

C — Corrosivo/T — Toxico/T+ - Muito téxico 3
Saude Xn — Prejudicial/Xi — Irritante 2
Nenhuma indicagdo 1

F — Muito inflamével/F + - Extremamente

Inflamabilidade inflamavel 3
Nenhuma indicag&o 1

L E — Explosivo/O — Agente oxidante 3
Reatividade Nenhuma indicagéo 1

Degradabilidade e renovabilidade

Nao-degradaveis ou que possam ser tratados
para se obter a sua degradac¢éo em produtos

Degradabilidade inbcuos 3
Que possam ser tratados para obter degradacéo 2
Degradaveis em produtos indcuos. 1
N&o renovaveis 3

Renovabilidade

Renovaveis 1

Fonte: Machado (2014)

QUADRO V - COMPONENTES E PONTUAGCOES DOS PRINCIPIOS PARA
CONSTRUGAO DA ESTRELA VERDE

Principios da Quimica Pontuacéao

Critérios

Verde (9)] (P)

Todos os residuos sé@o in6cuos (p=1) 3

Formacdo de pelo menos um residuo que
P1 - Prevencédo envolva perigo moderado para a salude e o 2
ambiente (p=2)

Formacdo de pelo menos um residuo que
envolva perigo elevado para a salde e o 1
ambiente (p=3)
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Reagdes sem reagentes em excesso (£10%) e
sem formagao de coprodutos

Reagdes sem reagentes em excesso (£10%) e
com formacao de coprodutos

Reacdes com reagentes em
sem formacao de coprodutos

excesso (>10%) e

Reacdes com reagentes em
com formacao de coprodutos

excesso (>10%) e

P3 — Sinteses menos
perigosas

Todas as substancias envolvidas sdo inécuas
(pP=1)

As substéncias envolvidas apresentam perigo
moderado para a saude e o ambiente (p=2)

Pelo menos uma das substancias envolvidas
apresenta perigo elevado para a saude e o
ambiente (p=3)

P5 — Solventes e outras
substancias  auxiliares
mais seguras

Os solventes e as substancias auxiliares nao
existem ou sdo inécuas (p=1)

Os solventes e as substancias auxiliares usadas
envolvem perigo moderado para a salude e o
ambiente (p=2)

Pelo menos um dos solventes ou uma das
substancias auxiliares usadas envolve perigo
elevado para a saude e o ambiente (p=3)

P6 — Planificacdo para
conseguir eficicia
energética

Temperatura e pressdo ambientais

Pressdo ambiental e temperatura entre 0°C e
100°C que implique arrefecimento ou
aquecimento

Pressao diferente da ambiental e/ou temperatura
> 100 °C menor do que 0 °C

P7 — Uso de matérias
primas renovaveis

Todos os reagentes/matérias-primas envolvidos
séo renovaveis (p=1)

Pelo menos um dos reagentes/matérias-primas
envolvidos é renovavel, ndo se considera a agua

(p=1)
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Nenhum dos reagentes/matérias-primas
envolvidos é renovavel, ndo se considera a agua
(p=3)

P8 -
derivatizacfes

Reduzir

Sem derivatizagbes ou com uma etapa

Usa-se apenas uma derivatizacdo ou duas
etapas

Usam-se varias derivatizagfes ou mais do que
duas etapas

P9 — Catalizadores

N&o se usam catalisadores ou 0s catalisadores
sdo inécuos (p=1)

Utilizam-se catalisadores que envolvem perigo
moderado para a saude e o ambiente (p=2)

Utilizam-se catalisadores que envolvem perigo
elevado para a saude e o ambiente (p=3)

P10 - Planificacéo para
a degradacéo

Todas as substdncias envolvidas séo
degradaveis com os produtos de degradagdo
in6cuos (p=1)

Todas as substancias envolvidas que ndo séo
degradaveis podem ser tratadas para obter a sua
degradacdo com os produtos de degradacéo
in6cuos (p=2)

Pelo menos uma das substancias envolvidas né&o
€ degradavel nem pode ser tratada para obter a
sua degradacdo com produtos de degradacéo
in6cuos (p=3)

P12 - Quimica
inerentemente mais
segura guanto a

prevencao de acidentes

As substancias envolvidas apresentam perigo
baixo de acidente quimico (p=1)

As substancias envolvidas apresentam perigo
moderado de acidente quimico (p=2)

As substancias envolvidas apresentam perigo
elevado de acidente quimico (p=3)

Fonte: http://educa.fc.up.pt/pedagogiadaquimicaverde/

*Os valores de p da segunda coluna referem-se ao Quadro IV.
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Para a construgdo da EV utliza-se a plataforma online
http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura, disponivel gratuitamente pela

Universidade do Porto, em Portugal, que permite a inser¢cdo dos dados do
experimento e constréi automaticamente a EV em um gréfico radial de acordo
com o numero de principios considerados (MACHADO, 2014).

A vantagem da EV é a representacdo gréafica, possibilitando uma
comparacdao visual facil e imediata da verdura quimica. As pontas das estrelas
permitem identificar, para cada caso, quais 0s principios cumpridos e quais 0s
nao cumpridos — que seriam “atacados” com possibilidades de melhorias, ou
entdo identificados como ameacas que ndo podem ser revertidas, como
explica Adélio Machado (MACHADO, 2014).
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CAP[TULO 3

Identificagdo de Residuos e Tratamentos

Qualquer material gasoso, liquido ou sélido resultante de um processo
de producéo, transformacao ou extracdo é classificado como residuo, podendo
ser de origem domiciliar, comercial, industrial, radioativo, agricola, quimico,
entre outros (JESUS; SANTOS, 2009, p. 2). Quando se esgotam todas as
possibilidades de tratamento e recuperacao, € chamado de rejeito, pois nao
apresenta outra possibilidade sendo a disposicdo final ambientalmente
adequada (JESUS; SANTOS, 2009, p. 2).

Na década de 1990, os centros de pesquisas e ensino do pais
passaram a preocupar-se com a producéo e os perigos dos residuos quimicos
gerados nos laboratérios. No entanto, isso ndo se restringe apenas a adoc¢ao
de praticas que visem a minimizacdo e ao tratamento dos residuos produzidos
nas atividades laboratoriais, mas também a conscientizacdo e ao treinamento
do individuo que esta a frente dessas atividades. Essas instituicbes de ensino
e pesquisa habitualmente ndo sdo consideradas unidades poluidoras, porém,
juntas, produzem gquantidades deshecessarias de residuos por empregarem
grandes quantidades de reagentes (MARINHO, BOZELLI & ESTEVES, 2011).

Dentre os laboratérios de pesquisa e ensino, o laboratério de quimica é
0 que concentra a maior parte dessas experiéncias que geram residuos.
Naturalmente, como explicam Marinho, Bozelli & Esteves (2011), nesses

laborat6rios existe toda uma variedade de analises quimicas e é necessaria a
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adocao de novos habitos, que se preocupem ndo apenas com a qualidade das
andlises, mas também com a gestédo dos residuos. Essa visdo tem o intuito de
diminuir os possiveis impactos ao meio ambiente (MARINHO, BOZELLI &
ESTEVES, 2011).

Conforme Jardim (1998), considerando que os residuos gerados séo de
natureza variada, incluindo metais pesados, solventes halogenados,
radioisotopos e material infectante, a premissa de que essas atividades
dispensam um programa eficiente de gerenciamento de residuos ndo procede
e, nas Ultimas décadas, a conscientizacdo e a mobilizacdo da sociedade civil
tem exigido que um sistema de gerenciamento de residuos passe a fazer parte
dessas instituicdes (JARDIM, 1998).

A lei de Residuos Solidos

Diante dessa problematica, pareceu urgente a criagdo de mecanismos
de regulacao do uso e descarte de residuos com enfoque preventivo, que vém
acompanhados de medidas de conscientizacdo e de estimulo a praticas que
visem ao melhor aproveitamento dos recursos haturais, a minimizacdo do
desperdicio e a reutilizacdo dos residuos (LIBERAL, et al, 2012, p. 11).

Em 2010, deu-se um passo importante na relacdo que norteia a
geracdo de residuos quando foi aprovada a Politica Nacional de Residuos
Sélidos (PNRS). O processo todo resultou na Lei n® 12.305/10, regulamentada
pelo Decreto n° 7.404/10. A referida Lei estabelece principios, obijetivos,
instrumentos e diretrizes para a gestao integrada e o gerenciamento dos
residuos solidos e traz, como grande inovagdo, o conceito de responsabilidade
compartilhada (LIBERAL, et al, 2012, p.11).

“‘Residuos armazenados em frascos, mesmo no estado liquido, sélido

ou gasoso, seguem a lei de residuos solidos”. A Lei n°® 12.305/10 (2010, p. 1)
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estabelece ainda a gestdo integrada dos residuos, conforme descrito nos
artigos abaixo:

Art. 1°Esta Lei institui a Politica Nacional de Residuos
Solidos, dispondo sobre seus principios, objetivos e
instrumentos, bem como sobre as diretrizes relativas a
gestdo integrada e ao gerenciamento de residuos solidos,
incluida os perigosos, as responsabilidades dos geradores e
do poder publico e aos instrumentos econdmicos aplicaveis
(BRASIL, 2010).

§ 1° Estdo sujeitas a observancia desta Lei as pessoas
fisicas ou juridicas, de direito publico ou privado,
responsaveis, direta ou indiretamente, pela geracdo de
residuos solidos e as que desenvolvam ac6es relacionadas a
gestdo integrada ou ao gerenciamento de residuos soélidos
(BRASIL, 2010).

Alternativas para o destino final dos residuos solidos

Com a preocupacdo em atender a Lei de Residuos sélidos n°
12.305/10, municipios e estados tendem a procurar alternativas para atenuar
0s riscos a saude publica que provocam mortalidade, aumento na incidéncia de
doencas ou acentuem seus indices e riscos a0 meio ambiente. Portanto, os
métodos utilizados por essas instituicdes para o tratamento de disposicao final
baseiam-se em:

e Compostagem, remediacao, encapsulamento, autoclavacao,
esterilizacdo por micro-ondas, coprocessamento, reprocessamento,
incineracao, reciclagem, landfarming, lixdes, aterros (classe | e classe |l
— A, Il = B), aterros controlados e residuos classificados como
industriais e como residuos de servicos de saude (GONCALVES et al,
2010).

Segundo os autores Sanebavi (2014) e Lopes (2006), a classificacdo de
residuos baseia-se em: domiciliares; provenientes de limpeza urbana,

estabelecimentos comerciais e de servigos; industriais; servicos de saude,
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residuos radioativos e agricolas; construgdo civil e residuos gerados em
portos, aeroportos, terminais rodoviarios e ferroviarios, entre outros
(SANEBAVI, 2014; LOPES, 2006).

Os problemas para o gerenciamento de residuos

Cunha (2001) relata que residuos quimicos gerados nos laboratérios
das Instituic6es de ensino (Universidades) geralmente percorrem o caminho da
coleta e acumulo — pratica que perdura ha varios anos —, com o
armazenamento em varios frascos abandonados que perdem o rétulo pela
acao do tempo (CUNHA, 2001).

Nesse contexto, Cunha (2001) demonstra preocupagéo principalmente
com oOs riscos que podem vir a ocorrer, tais como explosdes, intoxicacdes
agudas ou incéndios ocasionados por esses residuos (CUNHA, 2001).

Atualmente ha trés alternativas para o destino final dos residuos
guimicos: o aterramento controlado, a incineracdo e 0 coprocessamento em
forno de cimento. No entanto, essas alternativas encontram-se localizadas nos
grandes centros urbanos do pais: Sao Paulo e Rio de Janeiro.

Nesse contexto, as principais dificuldades encontradas no
gerenciamento de residuos baseiam-se no tratamento e na incineracdo, que
requerem investimentos financeiros de alto custo, além de transporte até os
centros especializados localizados nas capitais brasileiras e planejamento
prévio. Nos laboratorios de ensino de graduacdo, as atividades de coleta
seletiva e tratamento de rejeitos jA sdo realizadas em algumas disciplinas,
visando a sintese de reagentes para a reutilizagdo em outros laboratorios de
ensino ou em laboratérios de pesquisa (CUNHA, 2001).

Existe a necessidade de, sempre que possivel, reduzir a geracdo de
residuos, reaproveita-los e substituir substancias téxicas por aquelas menos

onerosas. Seguindo o mesmo pensamento, 0 presente trabalho se entrelaga
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7

com dois principios da Quimica Verde: 1) prevencdo: € melhor prevenir a
formacéo de subprodutos do que trata-los posteriormente; e 2) quimica segura
para a prevencdo de acidentes: as substancias usadas nos processos
guimicos deveréo ser escolhidas para minimizar acidentes em potencial, tais
como explosdes e incéndios (PRADO, 2003).

A QV tem se preocupado com o desenvolvimento de tecnologias e
processos incapazes de causar poluicdo, propondo uma situacdo ideal: a
aplicacao dos principios da QV que conduz a regulamentacdo e ao controle
para ndo causar uma remediacdo desnecessaria. Além dos beneficios
ambientais, tal pensamento apresenta também um impacto econémico, gracas
a diminuicdo de gastos com o armazenamento e tratamento de residuos, a

descontaminacdo e o pagamento de indeniza¢des (PRADO, 2003, p. 738).

Organizacdo de Residuos em Laboratérios de Quimica

O ensino e a pesquisa em diversas areas — incluindo industrias,
universidades e demais centros geradores de residuos — muitas vezes fazem
uso de substancias perigosas em suas atividades experimentais. Nesse
contexto, para que sejam desempenhados de modo seguro e sustentavel, é
necessario que ocorra um planejamento completo de todo o experimento. Esse
planejamento inclui o gerenciamento dos residuos gerados em que o
responsavel deve ter um controle do que é produzido de residuos nos
laboratérios e, caso ndo tenha base, pode gerar um inventario de residuos
(VITTA, 2014).

Diante disso, € possivel propor uma minimizagdo ou reducdo da
geracdo de residuos através da reducdo da quantidade de reagentes
empregados nos experimentos. Ainda, é possivel diminuir a toxidade ou
adaptar as praticas a fim de ndo utilizar reagentes toxicos, assim como

preconiza a QV.
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Jardim (1998) explica que, ao se tratar de geragdo de residuos, ndo
importa quem o0s gerou, mas sim a hierarquia que eles devem seguir: 1 -
Prevencdo na geracdo de residuos (perigosos ou nao); 2 - Minimizar a
propor¢cédo dos perigosos ou que sao inevitavelmente gerados; 3 - Segregar e
concentrar, sempre que possivel, correntes de residuos de modo a tornar
vidvel e economicamente possivel a atividade gerenciadora; 4 - Reuso interno
ou externo; 5 - Reciclagem; 6 - Manter todo o residuo produzido na sua forma
mais passivel de tratamento; 7 - Tratar e dispor o residuo de maneira segura
(JARDIM, 1998, p. 672.)

Portanto, a fonte geradora desses residuos deve propor uma
segregacao, que consiste na sua separacao de acordo com suas propriedades
guimicas, fisicas e bioldgicas, e levando em consideracao seus estados fisicos
e seus tratamentos ou utilizagbes. A segregacdo deve ser sempre efetuada no
momento e no local de sua geracdo para evitar a exposicdo de demais
eventuais riscos. Sendo que isso permitird o reuso, a reciclagem ou ainda os
tratamentos mais seguros e baratos (VITTA, 2014).

Quando se trata de residuos gerados em laboratdrios, € necessario o
acondicionamento em recipientes fisicamente resistentes e quimicamente
compativeis com os residuos, com rotulagem correta que contenha as

informacdes basicas de acordo com cada instituicao.

Produtos Quimicos Incompativeis

Devido as suas propriedades quimicas, alguns produtos quimicos
podem reagir entre si, como no caso de substancias incompativeis,
ocasionando riscos violentos de explosGes e producdo de gases toxicos ou
inflamaveis. Por esse motivo, o0 transporte, o armazenamento, a utilizagdo e o
descarte devem ser executados cuidadosamente, evitando que 0s reagentes

presentes no quadro abaixo (coluna da esquerda) entrem em contato com 0s
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reagentes da coluna direita, mesmo que acidentalmente. O quadro VI relaciona

somente as substancias principais e mais comuns:

QUADRO VI — SUBSTANCIAS QUIMICAS COM PROPRIEDADES INCOMPATIVEIS

Substancia Incompativel com

Acetileno Cloro, bromo, flGior, cobre, prata e mercurio

Acetona Bromo, cloro, &cido nitrico e &acido sulftrico

Etileno glicol, compostos contendo hidroxilas, éxido de cromo
IV, &cido nitrico, acido perclérico, peréxidos, permanganatos
e peréxidos, acido acético, anilina, liquidos e gases
combustiveis

Acido Acético

Acido Cianidrico Alcalis e &cido nitrico

) Acido acético glacial, anidrido acético, &lcoois, matéria
Acido Croémico [Cr(VI)] combustivel, liquidos, glicerina, naftaleno, acido nitrico, éter
de petréleo e hidrazina

(R L

Acido Fluoridrico Amobnia (anidra ou aquosa) <="" p="">

Acido Férmico Metais em p6 e agentes oxidantes

Acido Nitrico Acido acético, anilina, &cido crémico, liquidos e gases
(concentrado) inflamaveis, gés cianidrico e substancias nitraveis

Alcoois e outras substancias organicas oxidaveis, acido
Acido Nitrico iodidrico, magnésio e outros metais, fosforo e etileno, acido
aceético, anilina 6xido Cr(IV) e &cido cianidrico

Acido Oxalico Prata, sais de mercurio prata e agentes oxidantes

Anidrido acético, alcoois, bismuto e suas ligas, papel, graxas,
Acido Perclérico madeira, 6leos ou qualquer matéria orgéanica, clorato de
potassio, perclorato de potéssio e agentes redutores

Ambdnia aquecida com Oxidos ou sais de metais pesados e

Acido Picrico s i
friccdo com agentes oxidantes

Acido nitrico fumegante ou A&cidos oxidantes, cloratos,

Acido Sulfidrico percloratos e permanganatos de potassio
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Agua

Cloreto de acetilo, metais alcalinos terrosos, seus hidretos e
oxidos, peroxido de bario, carbonetos, &cido crémico,
oxicloreto de fésforo, pentacloreto de fésforo, pentdxido de
fésforo, acido sulfarico e triéxido de enxofre, etc

Aluminio e suas ligas
(principalmente em po)

Solugdes acidas ou alcalinas, persulfato de aménio e agua,
cloratos, compostos clorados nitratos, Hg, Cl, hipoclorito de
Ca, Iy, Bro HF

Amonia

Bromo, hipoclorito de célcio, cloro, acido fluoridrico, iodo,
mercurio e prata, metais em po6 e acido fluoridrico

Amonio Nitrato

Acidos, metais em p6, substancias organicas ou combustiveis
finamente divididos

Anilina

Acido nitrico, peréxido de hidrogénio, nitro metano e agentes
oxidantes

Bismuto e suas ligas

Acido perclérico

Bromo

Acetileno, amobnia, butadieno, butano e outros gases de
petréleo, hidrogénio, metais finamente divididos, carbetos de
sadio e terebintina

Carbeto de célcio ou de
sédio

Umidade (no ar ou agua)

Carvao Ativo

Hipoclorito de célcio e oxidantes

Cianetos

Acidos e alcalis, agentes oxidantes, nitritos Hg (V) nitratos

Cloratos e percloratos

Acidos, aluminio, sais de aménio, cianetos, acidos, metais em
pd, enxofre, fosforo, substancias orgénicas oxidaveis ou
combustiveis, agucar e sulfetos

Cloratos ou percloratos de
potassio

Acidos ou seus vapores, matéria combustivel, (especialmente
solventes orgénicos), fésforo e enxofre

Cloratos de sédio

Acidos, sais de aménio, matéria oxidavel, metais em po,
anidrido acético, bismuto, &lcool pentoxido, de fésforo, papel,
madeira

Cloreto de zinco

Acidos ou matéria organica

Cloro

Acetona, acetileno, amoénia, benzeno, butadieno, butano e
outros gases de petréleo, hidrogénio, metais em po,
carboneto de sédio e terebintina
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Cobre

Acetileno, perdxido de hidrogénio

Cromo IV Oxido

Acido acético, naftaleno, glicerina e liquidos combustiveis

Di6xido de cloro

Acido acético, naftaleno, glicerina e liquidos combustiveis

FlGor

Maioria das substancias (armazenar separadamente)

Enxofre

Qualquer matéria oxidante

Fésforo branco

Ar (oxigénio) ou qualquer matéria oxidante

Fésforo vermelho

Matéria oxidante

Hidreto de litio e aluminio

Ar, hidrocarbonetos cloraveis, diéxido de carbono, acetato de
etila e agua

Hidrocarbonetos
(benzeno, butano,
gasolina, propano, etc.)

Flaor, cloro, bromo, peréxido de sodio, acido crémico e
peréxido de hidrogénio

Hidrogénio Peréxido

Cobre, cromo, ferro, 4&lcoois, acetonas e substancias

combustiveis

Hidroperéxido de cumeno

Acidos (minerais ou organicos)

Hipoclorito de célcio

Amonia ou carvao ativo

lodo

Acetileno, aménia (anidra ou aquosa) e hidrogénio

Liquidos inflaméveis

Nitrato de aménio, perdxido de hidrogénio, &cido nitrico,
peréxido de sédio e halogénios

Litio

Acidos, umidade no ar e agua <="” p="">

Magnésio (principal/em
pd)

Carbonatos, cloratos, 6xidos ou oxalatos de metais pesados
(nitratos, percloratos, peréxidos, fosfatos e sulfatos)

Mercurio

Acetileno, amoénia, metais alcalinos, acido nitrico com etanol
e acido oxalico

Metais Alcalinos e
alcalinos terrosos (Ca, Ce,
Li, Mg, K, Na)

Dioxido de carbono, tetracloreto de carbono, halogénios,
hidrocarbonetos clorados e agua
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Nitrato

Matéria combustivel, ésteres, fésforo, acetato de sddio,
cloreto estagnoso, agua e zinco em po

Nitrato de amonio

Acidos, cloratos, cloretos, chumbo, nitratos metalicos, metais
em pbd, compostos organicos, combustiveis finamente
divididos, enxofre e zinco

Nitrito

Cianeto de sodio ou potassio

Nitrito de sddio

Compostos de amonio, nitratos de amdnio ou outros sais de
amonio

Nitro-parafinas

Alcoois inorganicos

Oxido de mercurio

Enxofre

Oxigénio (liquido ou ar
enriquecido com Oy)

Gases inflamaveis, liquidos ou soélidos como acetona,
acetileno, graxas, hidrogénio, 6leos e fésforo

Pentdxido de fésforo

Compostos organicos e agua

Perclorato de aménio,
permanganato ou
persulfato

Materiais combustiveis e materiais oxidantes tais como
acidos, cloratos e nitratos

Permanganato de
Potassio

Benzaldeido, glicerina, etilenoglicol, acido sulfdrico, enxofre,
piridina, dimetilformamida, acido cloridrico e substancias
oxidaveis

Peréxidos

Metais pesados, substancias oxidaveis, carvdo ativado,
amoniaco, aminas, hidrazina e metais alcalinos

Peréxidos (orgénicos)

Acido (mineral ou organico)

Peréxido de Béario

Compostos organicos combustiveis, matéria oxidavel e agua

Peréxido de hidrogénio
3%

Crémio, cobre, ferro, com a maioria dos metais ou seus sais,
alcoois, acetona e substancia organica

Peréxido de sédio

Acido acético glacial, anidrido acético, alcoois benzaldeido,
dissulfeto de carbono, acetato de etila, etileno glicol, furfural,
glicerina, acetato de etila e outras substancias oxidaveis,
metanol e etanol

Potassio

Ar (unidade e/ou oxigénio) ou agua
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Acetileno, compostos de amoénia, acido nitrico com etanal,

Prata g . ..
acido oxalico e tartarico

Zinco em pé Acidos ou agua

Tetracloreto de carbono e outros carbetos, pralogenados,

Zirconio (principal/em po) peréxidos, bicarbonato de sédio e agua

Fonte:http://www.fiocruz.br/biosseguranca/Bis/lab_virtual/armazenamento_de_produtos_quimicos
.html

Medidas de seguranca e cuidados para laboratérios

As principais medidas de seguranca e cuidados de laboratorio, segundo

a Fiocruz (2018), sao:

1°. organizar um documento informativo sobre o uso, manipulacdo e
disposicdo dos produtos quimicos perigosos e disponibiliza-lo para consultas a
fim de sanar eventuais davidas, além de divulga-lo para todas as pessoas que
trabalham no laboratorio;

2°. metais reativos (sodio, potassio) sdo estocados com seguranca, em
pedacos pequenos, imersos em hidrocarbonetos secos (hexano, benzeno,
etc.);

3° adquirir, sempre, a quantidade minima necessaria as atividades do
laboratorio. Produtos quimicos sem rétulo ou com a embalagem violada nao
devem ser aceitos;

4°: utilizar no laboratério somente produtos quimicos compativeis com o
sistema de ventilagdo e exaustéo existentes;

5° selar as tampas dos recipientes de produtos volateis em uso com filme
inerte para evitar odores ou a deterioragdo, se os produtos forem sensiveis ao

ar e/ou umidade;
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6°: ndo armazenar produtos quimicos em prateleiras elevadas; garrafas
grandes devem ser colocadas no maximo a 60 cm do piso;

7°. ndo armazenar produtos quimicos dentro da capela nem no chdo do
laboratério;

8°: evitar o uso de armario fechado para armazenagem. O ideal € que existam
aberturas laterais ou na parte superior para ventilacdo, evitando-se assim o
acumulo de vapores;

9°: analisar com cuidado a incompatibilidade entre os produtos quimicos
durante a armazenagem; se incompativeis, evitar acomodar em locais
préoximos todos os produtos com propriedades quimicas distintas (corrosivo,
solvente, oxidante, entre outros). Orienta-se a ndo colocar, por exemplo, acidos
proximos a bases ou hidroxido de aménio em local sem ventilagdo ou proximo
a outros produtos. Esses séo cuidados que vao proporcionar maior seguranca
aos individuos envolvidos;

10°: as prateleiras ou os armarios de armazenagem dos produtos quimicos
devem ser rotulados de acordo com a classe do produto que contém;

11°: manter, na bancada, a quantidade minima necessaria de produtos
guimicos. No caso de mistura de produtos, lembrar que a bancada tera o nivel
de risco do componente mais perigoso;

12°: considerar os produtos quimicos desconhecidos como sendo de risco

elevado.

O quadro de residuos abaixo trata dos reagentes usados na aula
préatica, possibilitando descrevé-los no protocolo experimental e classifica-los
de acordo com o reaproveitamento final, as possibilidades e formas de fazé-lo.
Se houver possibilidades de tratamento dos residuos gerados para cada
procedimento experimental, o quadro também deve ser preenchido. Por fim, o

descarte dos residuos deve seguir as orientagcbes da legenda, conforme
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indicam os simbolos: R.O: residuo organico; R.l: residuo inorganico; H:
halogenado; N.H: ndo halogenado; T: toxico e N.T: ndo toxico. Todas essas
informacgfes estdo contidas nas fichas de informagdo de seguranca de
produtos quimicos (FISPQ).

O quadro VII mostra como é realizada a classificacdo de residuos e

quais critérios sédo levados em consideracao para cada experimento.

QUADRO VIl — QUADRO DE RESIDUOS

Reagentes Reaproveitamento

; Tratamento | Descarte
usados nesta aula ao final do processo
R.O
(s ()N Q) ()N H| NH
De que forma? De que forma? ~
T N.T
R.O
0s ON | OS (N H | NH
De que forma? De que forma? R.|
T N.T
R.O
0s ON | OS (N H | NH
De que forma? De que forma? R.|
T N.T
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CAP[TULO 4

Analise da Verdura Quimica de Experimentos Classicos da Quimica

Orgéanica Experimental
Experimento | — Solubilidade de Compostos Organicos

Pré-laboratério

Para a compreensédo dos fendmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensdo acerca dos seguintes
conceitos: polaridade de ligacbes e moléculas, geometria molecular, forcas
intermoleculares, solubilidade de compostos organicos e escolha de solventes
para purificacdo pelo método de recristalizacdo. Além disso, recomenda-se
estudar o experimento, conferir os riscos de todos os reagentes na tabela
FISPQ e avaliar a MV e a EV para aplicacdo das possibilidades de melhorias
apresentadas no experimento e constru¢do da EV, para fins comparativos com

a proposta tedrica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Determinar a solubilidade de algumas substancias em solventes de
polaridade crescente e explicar esse fenbmeno em funcdo das interacbes
soluto-solvente; prever qual solvente seria mais adequado para a
recristalizacéo de cada substancia solida, bem como os métodos de separacao

de substancia através da diferenca de solubilidade entre os compostos num
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mesmo solvente; avaliar as melhorias propostas no experimento e construir a
EV.

Introducéo

Grande parte dos processos rotineiros de um laboratério de Quimica
Organica (reagbes quimicas, métodos de andlise e purificacdo de compostos
organicos) € efetuada em solucdo ou envolve propriedades relacionadas a
solubilidade de compostos organicos.

A solubilidade dos compostos organicos pode ser dividida em duas
categorias principais: a solubilidade na qual uma reacdo quimica é a forca
motriz e a solubilidade na qual somente esta envolvida a simples miscibilidade.
As duas estao inter-relacionadas, sendo que a primeira é, geralmente, usada
para identificar os grupos funcionais e a segunda, para determinar os solventes
apropriados para a recristalizacdo nas analises espectrais e nas reacdes
guimicas.

Trés informac¢des podem ser obtidas com relagdo a uma substancia
desconhecida através da investigacdo de seu comportamento quanto a
solubilidade em &gua, solucdo de hidréxido de sbédio 5%, solucdo de
bicarbonato de sodio 5%, solucdo de acido cloridrico 5% e acido sulfarico
concentrado a frio. Em geral, encontram-se indicacfes sobre o grupo funcional
presente na substancia.

Diz-se que uma substancia é “soluvel” em um dado solvente quando
esta se dissolve na razéo de 3 g por 100 mL de solvente. Entretanto, quando
se considera a solubilidade em acido ou base diluidos, a observacao
importante a ser feita ndo é saber se ela atinge 0s 3% ou outro ponto arbitrario,
e sim se a substancia desconhecida € muito mais soltvel na solugdo acida ou

basica agquosa do que em agua.
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A solubilidade das substancias em solventes de diferentes polaridades
pode ser prevista com o0 auxilio da andlise das forcas intermoleculares
existentes entre soluto-soluto, solvente-solvente e daquelas que poderdo se
estabelecer entre soluto-solvente. Seguindo a regra geral de que “semelhante
dissolve semelhante”, é possivel fazer uma previsdo arbitraria das
solubilidades relativas das substancias nos solventes propostos. Contudo, faz-
se necessario analisar também a mudanca de solubilidade em funcdo do
aumento da temperatura do sistema, teste esse que permitira a escolha de um
solvente apropriado para ser usado no processo de recristalizacdo de
determinado composto.

A analise das solubilidades relativas também é base para processos de
separacdo de substancias, através da diferenca de solubilidade de duas ou

mais substancias num mesmo solvente.

Materiais e reagentes

O Quadro VIII apresenta a lista de materiais e reagentes necessarios

para a realizagdo do experimento “solubilidade de compostos organicos”.

QUADRO VIIl - MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO

Tubo de ensaio Espatula

Hexano Eter etilico

Etanol Agua

Acido benzoico Beta-Naftol

Anilina Tiossulfato de sodio
Ureia
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Procedimento experimental

Numere cinco tubos de ensaio e coloque em cada um cerca de 3 mL
dos solventes especificados no quadro abaixo. Siga a ordem estabelecida no
guadro IX. Em cada um dos tubos, coloque cerca de 100 mg (uma ponta de
espatula) do soluto especificado como s.1. Observe a solubilidade desse
composto em cada um dos solventes a temperatura ambiente e anote o
resultado no mesmo quadro, colocando (+) para soltvel, (-) para insolavel e (- ;
+) para insoltvel a frio e soltuvel a quente.

Aqueles tubos nos quais ndo houve solubilizacdo a frio deverdo ser
levados ao banho-maria, observando-se possiveis mudancas de solubilidade
com 0 aumento de temperatura.

Repita 0 mesmo procedimento com 0s demais solutos para anotar no
Quadro IX.

QUADRO IX — RESULTADOS OBTIDOS NOS TESTES DE SOLUBILIDADE

Acetato de

Solvente/Soluto Hexano  Eter etilico Etanol Agua

Acido Benzoico s.1

Beta-Naftol s.2

Anilina s.3

Tiossulfato de Sédio s.4

Ureia s.5

O quadro X mostra a MV e EV construidas para o experimento de

solubilidade proposto pelo experimento.
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QUADRO X — MV E EV DO EXPERIMENTO DE SOLUBILIDADE DE COMPOSTO
ORGANICO

Pontos Fortes Pontos Fracos

C1. Risco fisico: éter etilico — liquido inflaméavel (H224).
Liquido e vapores extremamente inflamaveis (H224). Pode
formar perédxidos explosivos (EUH019).

Hexano — liquido inflamével (H225).

Etanol - é inflamavel e, dependendo da quantidade, pode
causar danos fisicos (H225).

C2. Risco a saude: éter etilico — toxicidade aguda (H302).
Toxicidade sistémica de 6rgao-alvo especifico — exposicao
Unica Sistema nervoso central (H336). Nocivo se ingerido
(H302). Pode provocar sonoléncia ou vertigem (H336).
Pode provocar ressecamento da pele ou fissuras por
exposicao repetida (EUH066).

Beta-Naftol — toxicidade aguda (H302). Toxicidade aguda
por inalagéo (H332).

Acido benzoico — apresenta riscos a saide, como danos
oculares graves (H318). Provoca danos aos o6rgaos
(H372). Irritagé@o na pele (H315).

Hexano — toxicidade a reproducédo (H361fd). Toxicidade
C5. Nao faz uso de solventes | sistémica de orgdo-alvo especifico — exposigdo Unica

auxiliares. sistema nervoso central (H336). Toxicidade sistémica de
C6. Nao utiliza agua como orgado-alvo especifico — exposigdo repetida, inalagéo,
solvente ou reagente. sistema nervoso (H373). Perigo por aspira¢éo (H304).

C7. Consumo baixo de agua Etanol - pode causar irritagdo ao globo ocular (H319).

com banho de aquecimento. Anilina - é carcinogénica (H351). Mutagénica em células
germinativas (H341). Toxicidade aguda por inalacdo
(H331). Toxicidade aguda por contato dérmico (H311).
Toxicidade aguda via oral (H301). Toxicidade sistémica de
orgado-alvo especifico — exposicéo repetida sangue (H372).
Lesbes oculares graves (H318). Causa sensibilizagdo a
pele (H317).

C3. Riscos ao ambiente: beta-Naftol — perigoso ao
ambiente aquatico — Agudo (H400).

Hexano — perigoso ao ambiente aquatico — Crdnico
(H411).

Anilina- perigosa ao ambiente aquético — Agudo (H400).

C4. O experimento gera residuos e estes apresentam
perigos a salde e ao ambiente por se tratarem de
natureza nociva.

C8. Utilizam-se solventes como: hexano, éter etilico,
acetato de etila e etanol.
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C9. E necessario utilizar energia na forma de calor para a
realizacéo do experimento.

C10. Hexano, éter etilico, acido benzoico, beta-Naftol,
anilina e tiossulfato de sodio ndo séo renovaveis.

C11. Os compostos quimicos ndo sdo degradaveis ou
tratados para degradacao.

C12. A maioria das substancias ndo podem ser
reutilizadas em outros experimentos.

C13. Etanol, éter etilico, acetato de etila e hexano sao
inflamaveis e podem causar acidentes.

C14. Utilizam-se fontes de calor.

C15. Utilizam-se fontes de aquecimento.

Possibilidades Ameacas

- Os Solventes organicos, apesar de apresentarem as
maiores ameagas, S80 necessarios, pois em experimento
de solubilidade também se trabalham as interacdes
moleculares e a polaridade dos compostos organicos.
Destaca-se que o0 experimento apresenta a solubilidade de
diversos compostos apolares até os mais polares.

- E possivel a utilizagéo do
acido benzoico e do acido
acetilsalicilico como soluto.
Ambos sdo menos nocivos e
podem ser reutilizados no
experimento de
recristalizacao.

* Se julgar viavel, o professor
pode reduzir o niUmero de
testes, empregando 3
solutos e 3 solventes em vez
dos 5 propostos, por
exemplo. Com base nos
dados apresentados, é
possivel escolher os
reagentes de menor
toxicidade e riscos, sem
prejuizo ao objetivo da aula.

Fonte: Autoria Propria

O quadro Xl apresenta as EV para todos os testes de solubilidade

realizados a temperatura ambiente, avaliados anteriormente pela MV.
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QUADRO Xl - EV DOS TESTES DE SOLUBILIDADE REALIZADOS A
TEMPERATURA AMBIENTE

Hexano e Acido Benzoico Hexano e Beta-Naftol Hexano e Anilina

Hexano e Tiossulfato de Eter Etilico e Acido
Sadio benzdico

P1

Eter Etilico e Tiossulfato de

Eter Etilico e Beta-Naftol Eter Etilico e Anilina o
Saédio

P1 PL

Acetato de Etila e Acido Acetato de Etila e Beta-

Eter Etilico e Ureia Benzoico Naftol
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Acetato de Etila e Tiossulfato
Acetato de Etila e Anilina de Saédio Acetato de Etila e Ureia

P1

Etanol e Acido Benzdico Etanol e Anilina

P1

Etanol e Tiossulfato de

Py Etanol e Ureia Agua e Acido Benzoico
Saodio

Agua e Beta-Naftol Agua e Anilina Agua e Tiossulfato de Sodio
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Agua e Ureia

Fonte: Autoria Propria

O quadro Xll apresenta as EV para todos os testes de solubilidade
realizados a temperatura diferente da do ambiente, avaliados anteriormente
pela MV do Quadro X.

QUADRO XII — EV DOS TESTES DE SOLUBILIDADE REALIZADOS A
TEMPERATURA DIFERENTE DA DO AMBIENTE

Hexano e Acido Benzodico Hexano e Beta-Naftol Hexano e Anilina

P1

Eter Etilico e Acido Benzdico
Sédio
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Eter Etilico e Beta-Naftol

Eter Etilico e Anilina

Eter Etilico e Tiossulfato de
Sédio

Acetato de Etila e Acido
Benzdico

Acetato de Etila e Anilina

Acetato de Etila e
Tiossulfato de Sédio

P1

Acetato de Etila e Ureia

Etanol e Acido Benzobico

Etanol e Ureia

Agua e Acido Benzoico

P1
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Agua e Beta-Naftol Agua e Anilina Agua e Tiossulfato de Sodio

Fonte: Autoria Propria

Nesse experimento, a métrica MV apresenta possibilidades de
reutilizacédo do acido benzoico e utilizacdo do acido acetilsalicilico como solutos
nos testes de solubilidade, uma vez que ambos sdo menos nocivos e podem
ser reutilizados no experimento de recristalizacdo. A métrica EV é construida
para as substdncias do experimento e suas possiveis interacdes de
solubilidade. Avaliando-as num todo, vemos que a EV de substancias em
temperatura ambiente apresenta um grau de verdura maior que a EV dos
experimentos realizados entre temperaturas de 0° a 100°C. No entanto, é
possivel classifica-las de acordo com cada situacao.

Em temperatura ambiente: hexano com tiossulfato de sddio ou ureia;
éter etilico com acido benzoico, Beta-naftol, tiossulfato de sédio ou ureia; e
acetato de etila com acido benzoico sdo as estrelas que apresentaram menor
grau de verdura quimica, enquanto a 4gua com ureia apresentou todos os

principios cumpridos.
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Em temperatura de 0° a 100°C, praticamente todas seguem 0 mesmo
comportamento quanto a auséncia ou parcialidade de principios cumpridos. No
entanto, a 4gua com ureia € excegdo, por apresentar 5 (cinco) principios
totalmente atingidos e 1 (um) principio atingido parcialmente. Analisando-os
dessa forma, concluimos que a elevacgdo ou o arrefecimento da temperatura e
pressdo interferem na verdura quimica evidenciada pelas EVs, mas que a
alteracdo de temperatura muitas vezes se faz necessaria, a depender do
experimento.

O experimento “Solubilidade dos Compostos Orgéanicos” proposto pelo
IFPR é realizado antes do experimento de recristalizacdo, justamente com o
pensamento de que ocorra a reutilizacdo das espécies. Essa abordagem é
bastante interessante no aspecto pedagdgico, pois mostra ao aluno uma
sequéncia légica do contetdo, bem como no aspecto de Quimica Verde, pois

apresenta uma contribuicdo para o que pode ser residuo.

Poés-laboratoério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussdes, tendo como respaldo a pesquisa teérica realizada no pré-
laboratorio.

e Responda o quadro de residuos proposto no capitulo anterior (Quadro

VIl do capitulo anterior) e faga a concluséo.

Experimento Il — Determinacdo do Ponto de Fusdo de um Composto

Pré-laboratério

Para a compreensao dos fendmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensao acerca de conceitos como

ponto de fusdo, os fatores que interfferem no ponto de fusdo (forcas
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intermoleculares e tamanho das moléculas) e a explicacdo acerca do uso do
ponto de fusdo como critério de pureza e misturas eutéticas. Além disso,
recomenda-se estudar o experimento e conferir os riscos de todos os
reagentes na tabela FISPQ, disponivel na plataforma online EDUCA, através
do endereco eletrdnico http://educa.fc.up.pt/, em que é possivel avaliar a MV
e a EV propostas ao final do protocolo experimental para a aplicagdo das
possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e construgdo da
EV, conforme orientacdes no capitulo 2 deste livro, para fins de comparacao

com a proposta tedrica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Determinar o ponto de fusdo de substancias utilizando o método do tubo
capilar. Usar o ponto de fusdo para caracterizar uma substancia e empregar o
ponto de fusdo como critério de pureza. Avaliar as melhorias propostas no

experimento e construir a EV.

Introducéo

As constantes fisicas ponto de fusdo, ponto de ebulicdo, densidade,
indice de refracdo e poder rotatdrio constituem meios rotineiros para se
caracterizar 0s compostos organicos e estabelecer critérios de pureza, bem
como para separa-los de suas eventuais misturas. O ponto de fusdo depende
das forgas existentes entre as moléculas (ou entre os ions, no caso de cristais
ibnicos) da substancia sélida. Se estiverem fortemente ligadas umas as outras,
a temperatura necessaria para separa-las deve ser elevada para dispd-las em
sua nova forma, o liquido.

Os compostos organicos podem apresentar-se nos trés estados

fisicos — sdlido, liquido ou gasoso — em temperatura ambiente, fator decorrente
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das diferentes intensidades das forgas intermoleculares que os mantém
unidos. Os compostos organicos que se apresentam no estado sélido
geralmente apresentam pontos de fuséo relativamente baixos (abaixo de 300°
C), quando comparados com 0s compostos inorganicos. Ha ainda compostos
organicos que nem chegam a atingir seu ponto de fusédo, sofrendo
decomposigéo.

*Nos compostos organicos (covalentes), dois fatores influenciam o ponto de
fus@o: o tipo de forga intermolecular existente no composto (quanto mais
intensas forem as atracGes intermoleculares do composto, maior sera seu
ponto de fuséo) e a intensidade crescente das forgcas intermoleculares.
*Dipolo-dipolo induzido (Van Der Waalls) < dipolo-dipolo permanente < ponte
de H.

*Dessa forma, um composto capaz de estabelecer pontes de H entre suas
moléculas devera ter maior ponto de fusdo e ebulicdo que um composto que
apresenta van der Waalls ou dipolo-dipolo, pois como as pontes de H sao
interacdes fortes, maior energia sera necessaria para rompé-las.

* Em relacdo ao tamanho das moléculas, pode-se afirmar que, quanto maior o
tamanho das moléculas, maior sera a sua superficie. Isso propicia um maior
namero de interacdes com outras moléculas vizinhas, acarretando um ponto de

fus@o maior.
O ponto de fusdo de uma substancia pode ser determinado através do

método do tubo capilar, de aguecimento eletrotérmico ou, ainda, através de

equipamentos eletrdnicos destinados a esse fim.
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Materiais e reagentes

O Quadro XIlll apresenta a lista de materiais e reagentes para o
experimento de Determinac¢éo do ponto de fusdo de um composto.

QUADRO Xl - MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO

Glicerina Ureia

Acido benzoico Anéis de borracha

Tubo de Thiele Bico de Gas Capilar para ponto de fusao
Rolha de cortica

Procedimento Experimental

Monte uma aparelhagem para a determinacdo do ponto de fusdo com
tubo de Thiele e termbmetro. Triture uma pequena quantidade da substancia
cujo ponto de fusdo serd determinado e a coloque num vidro relégio; transfira
uma pequena quantidade do composto triturado para um tubo capilar; empacote
0 sélido no tubo capilar até cerca de 5 mm do solido no fundo do capilar; una o
tubo capilar a um termémetro com o auxilio de um anel de borracha e leve o
conjunto (termdmetro + tubo capilar contendo a substancia) ao banho de
glicerina; aqueca o tubo de Thiele com o Bico de Bunsen.

Observe e anote a faixa de temperatura do primeiro indicio de liquido até
a fusdo completa.

No Quadro XIV, apresenta-se a MV e a EV do experimento de ponto de

fusdo (DPF) com possibilidades de melhorias da Verdura Quimica.
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QUADRO XIV - MV E EV DO EXPERIMENTO DPF

Pontos Fortes Pontos Fracos

Cl. O Acido benzoico e a ureia néo
apresentam riscos fisicos.

C3. O acido benzoico e a ureia nado
apresentam riscos ao ambiente.

C5. Nao se utilizam solventes e auxiliares.
C6. Nao consome agua como reagente.
C8. Nado ha consumo de solventes.

C14. N&o apresenta riscos devido ao uso de
equipamentos.

- Podem-se usar outros reagentes com menor
periculosidade, como o &cido acetilsalicilico
(AAS), para substituir o 4cido benzoico.

- Utilizar o fusibmetro (aparelho de ponto de
fusdo), evitando o uso de chamas.

- Preferir termémetro que ndo seja de
mercurio.

C2. O Acido benzoico apresenta riscos a
salide como danos oculares graves (H318),
provoca danos aos 6rgaos (H372) e irritagédo
na pele (H315).

C4. O acido benzoico e a ureia tornam-se
residuos.

C7. Se utiliza banho de aquecimento com
pequena quantidade de glicerina, que pode
ser reutilizada em outros experimentos.

C9. Realiza-se em temperatura diferente da
do ambiente.

C10. O &cido benzoico néo é renovavel.

C11. Geram substancias nocivas na sua
decomposicao

C12. O acido benzoico e a ureia ndo podem
ser reutilizados.

C13. O acido benzoico pode causar riscos de
acidentes.

C15. Usa-se fonte de calor, como bico de
Bunsen e termémetro de mercurio.

Possibilidades Ameacas

- A utilizac&@o de aquecimento € inevitavel.
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IPE 58,33%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhora
apontam a utilizacdo de outros reagentes, como o acido acetilsalicilico (AAS)
em substituicdo ao acido benzoico, e a substituicdo do uso de chamas (riscos
fisicos) pelo uso de fusibmetro (aparelho de ponto de fuséo) para determinacao
do ponto de fusdo. E inevitavel o uso de aquecimento, por se tratar de uma
técnica de determinacao de ponto de fusao.

A métrica EV, construida apés as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P5 e P10 totalmente cumpridos
(verdes), os principios P1, P6 e P7 cumpridos parcialmente e o principio P12
nao cumprido (marrom).

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou um IPE de
58.33%. Isso é explicado pelo fato de que o principio P5 (que trata de
solventes e outras substancias auxiliares) e o principio P10 (que trata da
planificacdo para degradacao) foram totalmente atendidos, pois o experimento
ndo faz uso de substéncias auxiliares e o &cido benzoico e a ureia séo
degradaveis. Os principios P1, P6 e P7, que tratam da prevencéao, eficiéncia
energética e uso de substincias renovaveis, respectivamente, foram

parcialmente atendidos, pois o acido benzoico, segundo a FISPQ, apresenta
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riscos a saude, como descrito nos pontos fracos da MV, gera residuos em
conjunto com a ureia (critério 4: principio 1) e ndo apresenta riscos fisicos e ao
ambiente (ponto forte). E o principio P12, que trata da Quimica intrinsecamente
segura, devido a acidentes, substancias e equipamentos envolvidos, ndo foi
atendido. A técnica utiliza o acido benzoico (que pode causar danos a saude) e
apresenta riscos de acidentes por fazer uso de fonte de calor, como o bico de

Bunsen e o termdmetro de mercurio.
Pés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussbes, tendo como respaldo a pesquisa teorica realizada
anteriormente, no pré-laboratorio.

e Responda o quadro VIl de residuos proposto no capitulo anterior

(capitulo 03) e faca a concluséo.

Experimento Il — Determinacdo do Ponto de Ebulicdo de um Composto

Pré-laboratorio

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensdo acerca dos conceitos de
pressdo de vapor, ponto de ebulicdo, ponto de ebuligio como critério de
pureza e misturas azeotrépicas. Recomenda-se ao aluno estudar o
experimento e conferir os riscos de todos os reagentes na tabela FISPQ,
disponivel na plataforma online EDUCA (http://educa.fc.up.pt/), em que é
possivel avaliar a MV e a EV propostas ao final do protocolo experimental para
aplicacdo das possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e
construcdo da EV, conforme orientagbes no capitulo 2 deste livro, para fins

comparativos com a proposta teérica apresentada no protocolo experimental.
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Objetivos

Determinar o ponto de ebulicdo de alguns liquidos utilizando o método
do tubo de Thiele; relacionar essa propriedade fisica com a pureza das

substancias; avaliar as melhorias propostas no experimento e construir a EV.

Introducéo

O ponto de ebulicao, na verdade, consiste na libertagcdo das moléculas
das forcas de coesédo que as mantém ligadas no estado liquido. Isso acontece
guando se atinge a temperatura na qual a energia térmica das particulas vence
a acao das forcas do liquido.

A energia necessaria para vencer as forcas de coesao do liquido esta
relacionada com as forcas intermoleculares existentes nesse composto, bem
como com o0 seu tamanho. Quanto mais intensas forem essas interacoes,
maior devera ser a energia fornecida e, portanto, maior serd o ponto de
ebulicao.

Formalmente, o ponto de ebulicdo pode ser definido como sendo a
temperatura na qual a pressdo de vapor de um liquido € igual a presséo
externa exercida sobre a superficie, ou ainda, a temperatura na qual o vapor
do liquido esta em equilibrio com uma dada presséo.

Dessa forma, o ponto de ebulicdo de uma substancia € intensamente
influenciado pela pressao, pois, quanto maior a presséo, maior tera que ser a
temperatura fornecida a substancia para que suas moléculas consigam igualar
a pressao externa exercida sobre o liquido.

Assim, convencionou-se, como ponto de ebulicio normal, a
temperatura em que um liquido entra em ebuli¢cdo a pressédo de 760 mmHg (1

atm).
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O ponto de ebulicdo das substancias puras, a uma dada presséo, €
sempre exato e se mantém constante durante a ebulicdo, enquanto que o das
misturas varia dentro de um intervalo de temperatura que depende da natureza
e das proporcdes de seus constituintes.

Atualmente existem aparelhos que medem os pontos de fusdo e de
ebulicdo das substancias com grande exatidao, eliminado erros de leitura de
temperatura. Contudo, um dos métodos mais simples e que dispensam 0 uso
de equipamentos sofisticados e caros sera visto na proposta experimental a

seguir.

Materiais e reagentes

Materiais e reagentes necessarios para o experimento de determinacao

do ponto de ebulicdo de um composto (Quadro XV).

QUADRO XV — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO

‘ Glicerina SEN Agua

Anéis de borracha TUbO. de Thiele e microtubo de Bico de géas
ensaio

Capilar para ponto de

Termbmetro ~
fusao

Rolha de cortica

Procedimento Experimental

Monte o tubo de Thiele no suporte e acrescente glicerina ao tubo. Em
um microtubo de ensaio, cologue a substancia cujo ponto de ebulicdo sera
determinado. Introduza, nesse tubo de ensaio, um tubo capilar com a
extremidade aberta voltada para baixo. Ajuste esse sistema a um termémetro e

coloque-o dentro do tubo de Thiele. Aqueca lentamente o tubo de Thiele até
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que uma corrente de bolhas suba rapida e continuamente pelo tubo capilar.
Interrompa o0 aquecimento nesse momento. Fique atento ao termometro e
anote a sua temperatura de estabilizagéo.

No Quadro XVI, apresentamos a avaliagdo da Verdura do experimento
de ponto de fusdo (DPE), feito pela analise da MV e da EV.

QUADRO XVI — MV E EV DO EXPERIMENTO DPE

Pontos Fortes Pontos Fracos

C2. O etanol pode causar irritagdo ao globo | C1. O etanol é inflamavel e, dependendo da
ocular (H319). guantidade, pode causar danos fisicos
(H225).

C3. Por ser uma quantidade muito pequena, o
etanol ndo apresenta riscos ao ambiente. C9. O experimento requer o uso de
aguecimento.

C4. Nao ha geracéo de residuo.
C13. Pode haver riscos com as substancias
C5. Néo se faz uso de solventes e auxiliares. envolvidas devido a inflamabilidade do
etanol.

C6. Nao ha consumo de agua como solvente.
C15. Se faz necesséario o uso do bico de
C7. Néo se utliza banho de resfriamento. | Bunsen.

Entretanto, faz-se uso de banho com
aquecimento (glicerina em pequena
guantidade que pode ser reutilizada em outros
experimentos).

C8. O consumo de etanol é muito baixo.
C10. O etanol é uma substancia renovavel.
C11. O etanol é biodegradavel.

C12. Tanto o etanol quanto a glicerina podem
ser reutilizados em outros experimentos.

Cl14. Néo se faz uso de equipamentos
perigosos.
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Possibilidades Ameacas

- Quando se utilizam substancias inflamaveis, | - A utilizacdo de fonte de aquecimento é
como o etanol, é importante que elas ndo | inevitavel.

sejam manuseadas proximas a chamas para
evitar acidentes fisicos e ambientais.

- Como os riscos fisicos e a salde estdo
relacionados a ataques ao globo ocular, os
mesmos podem ser evitados com boas
praticas laboratoriais e com a utilizacdo
correta dos equipamentos de seguranca (EPI),
notadamente os 6culos.

- Pode-se substituir o aquecimento de chamas
por fontes de aquecimento elétricas.

Piz

Pl

IPE 75,00

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhora
apontam uma maior atencdo na manipulacdo de substancias inflamaveis, como
o etanol. Nesse caso, é importante que ndo haja manuseio proximo a chamas,
para evitar acidentes fisicos e ambientais. Os riscos fisicos e a saulde,
apontados no quadro acima, podem ser evitados com boas praticas
laboratoriais e com a utilizac&o correta dos equipamentos de seguranga (EPI).
Outra possibilidade apontada na técnica, visto que o aquecimento é inevitavel
(ameaca), é a substituicdo do aquecimento tradicional, que faz uso de chamas,

por fontes de aquecimento elétricas.
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A métrica EV, construida apés as analises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P1, P5, P7 e P10 totalmente
cumpridos (verdes), o principio P6 cumprido parcialmente e o principio P12
nao cumprido (marrom).

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
75,00%. Isso é explicado pelo fato de que os principios P1 (prevencao), P5
(que trata de solventes e outras substancias auxiliares), P7 (substancias
renovaveis) e P10 (que trata da planificacdo para degradacdo) foram
totalmente atendidos. O experimento apresenta um risco fisico (H225) (de
acordo com a MV). No entanto, o risco depende da quantidade utilizada, o que
nao interfere no cumprimento do principio no experimento em questédo. Nao faz
uso de substancias auxiliares e o etanol é renovavel e biodegradavel. O
principio P6, que trata da eficiéncia energética, foi parcialmente atendido, pois
0 experimento requer aguecimento, ou seja, temperaturas diferentes da do
ambiente — entre 0°C a 100°C, no entanto. E o principio P12, que trata da
Quimica intrinsecamente segura, devido a acidentes, substancias e
equipamentos envolvidos, ndo foi atendido. A técnica utiliza etanol,
caracterizado pela inflamabilidade, que apresenta risco de acidentes fisicos e

faz uso de fonte de calor, como o bico de Bunsen.

Poés-laboratoério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussdes, tendo como respaldo a pesquisa tetrica realizada no pré-
laboratorio.

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior

(capitulo 03) e faga a conclusao.
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Experimento IV — Determinacao da Densidade de Diferentes Substancias

Pré-laboratério

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensao dos conceitos que envolvem
a técnica, como solventes organicos (querosene, cloroférmio ou hexano),
densidade e densidade absoluta, solubilidade e ponto de fusdo e de ebulicdo
aplicados a determinadas substancias. Além disso, recomenda-se estudar o
experimento e conferir os riscos de todos os reagentes na tabela FISPQ,
disponivel na plataforma online EDUCA, através do endereco eletrbnico
http://educa.fc.up.pt/, em que é possivel avaliar a MV e a EV propostas ao final
do protocolo experimental para a aplicacdo das possibilidades de melhorias
apresentadas no experimento e para a construcdo da EV, conforme
orientacBes no capitulo 2 deste livro, para fins comparativos com a proposta

tedrica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Observar a diferenca de densidade de compostos organicos, utilizando
corretamente um densimetro, além de compreender que a densidade de um
composto serve como método de identificacdo por tratar-se de uma
propriedade especifica. Além disso, tem-se como objetivo avaliar as melhorias

propostas no experimento e construir a EV.

Introducéo

A densidade, juntamente com a solubilidade, temperatura de ebuli¢céo e
de fuséo, consistem nas propriedades caracteristicas das substancias, ou seja,

cada substancia possui densidade, solubilidade, ponto de fusdo e de ebulicdo
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especificos. Portanto, a densidade e as demais grandezas citadas sao muito
utilizadas na identificagcdo de materiais e nos procedimentos de separagédo de
misturas.

A densidade absoluta é definida como sendo a razdo entre a massa
de uma amostra e o volume ocupado por essa massa. Em geral, a densidade
dos soélidos € maior que a dos liquidos e esta, por sua vez, € maior que a dos
gases. A densidade tem como unidade g/cm® ou g/mL e pode ser encontrada

através da seguinte relacdo matematica:

d=m/V

Os densimetros sdo os dispositivos utilizados para fazer a medida da
densidade de um liquido ou de uma mistura de liquidos.
O Quadro XVIl

substancias a 25°C.

indica as densidades aproximadas de algumas

QUADRO XVII — DENSIDADES APROXIMADAS

Substancia  d/(gcm®)  Substancia  d/(gcm?) Substancia d/ (g cm™)
Alcool 0,79 Quro 19,3 Porcelana 2,4
Aluminio 2,7 Ferro 7,9 Prata 10,5
Latdo 8,4 Mercurio 13,6 Aco Inoxidavel 7,9
Cobre 8,9 Niquel 8,9 Agua 1,0
Vidro 2,6 Platina 21,4 Estanho 7,26

A medida da densidade apresenta grande importancia porque mostra a
integridade da substéncia analisada. Os densimetros nos postos de gasolina,
por exemplo, possibilitam ao consumidor comprovar a qualidade do alcool que
estd sendo vendido, uma vez que o alcool deve apresentar uma quantidade

adequada de agua para que ndo seja considerado adulterado.
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Também nas cooperativas de leite, faz-se uso da medida da densidade
do leite para se ter certeza de que o mesmo ndo foi adulterado com a adicéo
de agua. A densidade do leite varia entre 1,023 g mL™ e 1,040 g mL™* a 15°C.
O valor médio é de 1,032 g mL™. O leite adulterado tem sua densidade

diminuida.

Materiais e reagentes

O Quadro XVIII indica os materiais e reagentes para o0 experimento

“determinacao da densidade de diferentes substancias”.

QUADRO XVII - MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO

Agua Alcool Etilico
Solventes organicos (querosene, cloroférmio ou hexano) Densimetro
Proveta Leite

Procedimento Experimental

Parte 1

Pese seis provetas e anote suas massas. Coloque em cada uma delas
30 mL das seguintes substancias, respectivamente: agua destilada, leite, alcool
etilico anidro, alcool etilico combustivel, uma mistura agua/etanol anidro 50%
e, finalmente, um solvente organico de sua escolha. Pese o sistema proveta +
liguido e desconte a massa da proveta anotada anteriormente.

Calcule a densidade de cada um dos liquidos e registre em uma tabela.
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Parte 2

Utilizando-se das mesmas provetas, coloque o densimetro na primeira
e observe a densidade registrada, anotando-a. Retire o densimetro da proveta,
seque-o e repita o procedimento com as demais provetas.

Faca uma tabela registrando a densidade de cada um dos liquidos e

compare com os valores obtidos na parte 1.

Parte 3

Em uma proveta, coloque 20 mL de agua, 20 mL de hexano e observe.
Acrescente mais 10 mL de agua e conclua qual liquido compde a fase inferior e
qual compde a fase superior. O Quadro XIX presenta a MV e a EV da analise

desse experimento.

QUADRO XIX — MV E EV DA ANALISE DO EXPERIMENTO “DETERMINAGAO DA
DENSIDADE DE DIFERENTES SUBSTANCIAS”

Pontos Fortes Pontos Fracos

C4. O experimento ndo gera residuos,
considerando-se que 0s reagentes
poderdo ser reutilizados ou sé&o
inocuos (leite).

C1. O Hexano, alcool etilico 95% e alcool etilico
anidro séo inflamaveis e podem causar sérios riscos
fisicos (H225).

C2. O Hexano apresenta riscos a saude, como

C5. Nao se utilizam solventes e
auxiliares, além dos que j& estédo
empregados no experimento.

C6. A agua utilizada no experimento é
menor que 50 mL.

C7. Né&o se utiliza agua para aquecer
ou resfriar o experimento.

C9. N&o ha consumo de energia.

C12. Todos os
exce¢cdo do

reagentes
leite) podem

(com
ser

cancer, e pode causar danos ao sistema nervoso
central e sistema cardiovascular, entre outros
(H350, H361, H335, H372, H302).

O Alcool Etilico apresenta irritacdo ao globo ocular
(H319). O Hexano apresenta riscos a saude, como
irritacdo na pele (H315), ataque ao globo ocular
grave (H319), defeito genético (H340) e pode
causar problemas respiratérios (H371).

C3. O Hexano é téxico para organismos aquaticos
(H401).

C8. Utiliza-se o Hexano como solvente além da
agua.
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reutilizados.
C10. O Hexano ndo é renovavel.
C14. Nao se utilizam equipamentos
gue podem gerar acidentes. Cl11. O Hexano apresenta resisténcia para a
degradacao.

C15. N&o se utilizam materiais que
apresentem riscos. C13. O élcoal etilico e hexano sédo inflamaveis, logo
apresentam riscos de acidentes fisicos (H225).

Possibilidades Ameacas

Cl e C2 - Os riscos podem ser | C10— O Hexano nao é renovavel.
amenizados quando utilizados os EPIS
corretamente e sem 0 manuseio dos
produtos inflamaveis préximo de fontes
de calor.

C3, C8 e C11 — E possivel reutilizar
todos os reagentes envolvidos; logo, os
critérios C3, C8 e Cll1 sé&o
amenizados.

C13 — Nao é utilizada fonte de calor no
experimento, logo o0s riscos de
inflamabilidade séo baixos.

P7

- ...__:?.
a) EV: Agua Destilada b) EV: Alcool Etilico Anidro c) EV Alcool Etilico 95%

P1

d) EV Agua e Etanol Anidro e) EV Hexano f) EV Hexano e Agua

OBS: Ao elaborar as métricas holisticas Estrela Verde, ndo foi possivel realizar a EV do leite.

Fonte: Autoria Propria
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Para a realizagdo do experimento, as possibilidades de melhora
apontam a utilizacdo de EPIs corretamente, evitar 0 manuseio de produtos
inflamaveis préximo a fontes de calor e a reutilizacdo de todos os reagentes
envolvidos. A ameaca presente € a utilizacdo do hexano, que é substancia nao
renovavel.

A métrica EV, construida ap6s as andlises de critérios pré-
determinados pela métrica MV, apresentou as EV:

a) agua destilada com todos os principios cumpridos (P1, P5, P6, P7, P10 e
P12), apresentando IPE = 100,00%.

b) alcool etilico anidro, c) alcool etilico 95% e d) agua e etanol anidro com
apenas o principio P12 ndo atendido e os principios P1, P5, P6, P7 e P10
atendidos totalmente, apresentando IPE = 83,33%. E as EV e) hexano e f)
hexano e agua com os principios P1, P5 e P6 atendidos, P10 atendido
parcialmente e P7 e P12 ndo atendidos, apresentando IPE = 58,33%.

Na EV em que todos os principios foram atendidos, os 15 (quinze)
critérios da MV foram classificados como pontos fortes: ndo ha indicacao de
riscos fisicos, a salde e ao ambiente; ndo ha geracdo de residuos ou séo
inécuos; ndo ha uso de substancias auxiliares e/ou consumo baixo (menor que
50 mL); temperatura e pressdo ambientais, substéncias renovaveis,
degradaveis e com possibilidades de reutilizacdo, sem indicacéo de riscos de
acidentes devido a substancias, acidentes e equipamentos.

Nas demais, o principio P10 foi parcialmente atingido — como é o caso
da EV presente em e) e f), que tém o devido comportamento, pois o hexano
apresenta resisténcia para degradacdo, mesmo sendo possivel reutilizar todas
as substancias.

E os principios P12 ou P7, de acordo com cada EV, apresentam-se nao
atingidos quando na presenca de élcool etilico e hexano (ndo renovéavel), por

serem substancias inflamaveis e apresentarem riscos de acidentes fisicos

88



QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

(H225).

Pés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussbes, tendo como respaldo a pesquisa teorica realizada no pré-
laboratério.

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 03) e faga a conclusao.

Experimento V - Purificacdo de um Composto Orgéanico Sdlido

(recristalizado)

Pré-laboratdrio

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensdo acerca dos temas que
norteiam a técnica, respondendo a questdes como: 1) Por que a dgua € um
solvente adequado para a recristalizacdo do acido salicilico? 2) Qual a fungéo
do carvdo ativo? 3) Por que € mais adequado que a solucdo seja resfriada
espontaneamente apds aquecida? 4) Através da pratica de solubilidade, qual
solvente € mais adequado para uma possivel recristalizacdo dos solutos
testados? Apds a pesquisa, recomenda-se estudar o experimento e conferir 0s
riscos de todos os reagentes na tabela FISPQ, disponivel na plataforma online
EDUCA, através do endereco eletronico http://feduca.fc.up.pt/, em que é
possivel avaliar a MV e a EV propostas ao final do protocolo experimental para
aplicacdo das possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e na
construcdo da EV, conforme orientagbes no capitulo 2 deste livro, para fins

comparativos com a proposta teérica apresentada no protocolo experimental.
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Objetivos

Realizar a recristalizacdo de um composto; efetuar a filtracdo a vacuo
de uma mistura sélido-liquido; efetuar a secagem de um composto solido;
determinar o rendimento percentual de um processo de recristalizacdo; avaliar

as melhorias propostas no experimento e construir a EV.

Introducéo

Substancias sélidas raramente sdo puras quando obtidas a partir de
uma reacdo. Consequentemente, desde a época dos primeiros alquimistas,
substancias sdlidas tém sido purificadas por recristalizagdo, a partir de um
solvente adequado. Hoje, sem duvida alguma, a recristaliza¢édo continua sendo
0 método mais Util para a purificacdo de substancias sélidas. A purificacdo
através de recristalizacdo baseia-se nas diferencas de solubilidade em
diferentes solventes e no fato de que a maioria das substancias sélidas € mais
soltvel em solventes quentes do que em frios.

O processo de recristalizacdo consiste na dissolucdo do sélido a ser
purificado em um solvente quente ou até mesmo em ebulicdo (se necessario, a
mistura quente é filtrada para remoc¢ado de quaisquer impurezas insoluveis) e,
posteriormente, na sua recristalizacdo, a medida que a solucédo resfria. O
sélido cristalino pode ser separado do solvente por filtracdo e depois secado.

Na selecdo de um solvente adequado para o processo de
recristalizacdo, sdo feitos testes preliminares com varios solventes para
escolher aquele capaz de solubilizar pouco o soluto a frio e solubiliza-lo muito
bem a quente. Na escolha dos solventes, deve-se também levar em

consideracgéo a toxicidade dos mesmos.
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Materiais e reagentes

No Quadro XX, estdo listados os materiais e reagentes para o

experimento “Purificagdo de um composto organico sélido”.

QUADRO XX - MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO
“‘PURIFICACAO DE UM COMPOSTO ORGANICO SOLIDO (RECRISTALIZADOY)”
Acido salicilico Carvao ativo Béquer
Bico de gés Funil de vidro Papel de filtro
Funil de Buchner Kitasato Bomba a vacuo
Estufa

Procedimento Experimental

Pesar 2,00 g de acido salicilico em um copo de béquer e cerca de 0,10
g de carvao ativado. Adicionar ao béquer cerca de 80 mL de agua destilada e
aquecer a mistura até a solubilizacdo completa do soélido. Manter o
aquecimento por cerca de 2 minutos apés a solubilizacdo. Fazer a filtracdo a
guente, recolhendo o material em um béquer. Deixar a solucdo em repouso até
gue ela volte a temperatura ambiente. Enquanto isso, montar um sistema de
filtracdo a vacuo, pesando previamente o papel de filtro a ser utilizado. Ap6s o
resfriamento da solucao, filtrar a mistura e lavar os cristais com duas porcdes
de 4gua destilada resfriada (< 5 mL). Finalmente, secar o sélido na estufa por
15 minutos, pesando-o em seguida, juntamente com o papel de filtro. Calcular
o rendimento percentual do processo de recristalizagdo. Ao final, colocar o
solido recristalizado em um frasco apropriado, guardando-o em local indicado.

A seguir, apresenta-se a MV e EV do experimento de Recristalizagéo
(Quadro XXI).

91




QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

QUADRO XXI — MV E EV DO EXPERIMENTO DE RECRISTALIZACAO

‘ Pontos Fortes

C1. As substancias envolvidas ndo apresentam
riscos fisicos.

C2. O é&cido salicilico é nocivo se ingerido
(H302) e pode causar irritacdo ao globo ocular
(H318), considerados riscos baixos.

C3. As substancias envolvidas ndo apresentam
riscos ambientais.

C4. O acido saliciico € utlizado em
guantidades muito pequenas e parte se

solubiliza no solvente da purificacdo. No
entanto, o residuo é inécuo.

C5. Utiliza-se dgua como solvente (indcua).

C7. O experimento utiliza banho de

aquecimento com menos de 200 mL de agua.

C8. Nao se utilizam outros solventes além da
agua.

C11. O é&cido salicilico e o carvéo ativado sdo
degradaveis.

C12. O acido salicilico recristalizado pode ser
utilizado em outros experimentos.

C13. As substancias envolvidas apresentam
riscos de acidentes fisicos.

C14. Se faz uso de equipamentos com riscos
baixos e moderados, como por exemplo, a
bomba a vacuo e a estufa.

- E possivel fazer a substituicio do &cido
salicilico pelo acido acetilsalicilico.

- Reducado do &cido salicilico para 1g e agua
para 40 mL, havendo a reducéo de reagentes.

- Podem ser usadas fontes elétricas de calor,
tornando mais facil o manuseio e diminuindo os
riscos de acidentes.

Possibilidades

Pontos Fracos

C6. O experimento utiliza agua como
solvente em quantidades superiores a 50
mL.

C9. O experimento necessita de

aguecimento para ser realizado.
C10. O acido salicilico ndo é renovavel.

C15. Utiliza-se bico de gas.

Ameagcas

- Na&o é possivel retirar o uso da agua e o
aquecimento.

- O uso de vidrarias é inevitavel.
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IPE: 83.33%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhora
apontam a substituicdo do acido salicilico pelo acido acetilsalicilico ou a
reducédo do acido salicilico para 1g e agua para 40 mL, havendo a reducao de
reagentes. Tais medidas podem ser seguidas pela utilizacéo de fontes elétricas
de calor, tornando mais facil o0 manuseio e diminuindo os riscos de acidentes.
Dentre as ameacas que a técnica dispbe esta o inevitavel uso de vidrarias,
agua e aquecimento.

A métrica EV, construida apés as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P1, P5, P10 e P12 totalmente
cumpridos (verdes) e os principios P6 e P7 cumpridos parcialmente.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou um IPE de
83,33%, explicado pelo fato de que os principios P1 (prevenc¢éo), P5 (que trata
de solventes e outras substancias auxiliares), P10 (que trata da planificacdo
para degradagdo) e P12 (que trata da Quimica intrinsecamente segura —
devido a acidentes, substancias e equipamentos envolvidos) foram totalmente
atendidos. O experimento traz os principios P6 e P7 (que tratam da eficiéncia
energética e de substancias renovaveis, respectivamente) parcialmente
atendidos, pois 0 experimento requer aquecimento, ou seja, temperaturas

diferentes da do ambiente (entre 0°C a 100°C, no entanto), e faz uso de
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substancia n&o renovéavel (o &cido salicilico).

Pés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussoes, tendo como respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré-
laboratério.

e Responda o quadro VIl de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 03) e faga a conclusao.

Experimento VI — Extracdo Simples Liquido-Liquido

Pré-laboratério

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensdo dos seguintes conceitos:
solubilidade, miscibilidade, coeficiente de particdo e extracdo liquido-liquido.
Recomenda-se, também, estudar o experimento e conferir os riscos de todos
0s reagentes na tabela FISPQ, disponivel na plataforma online EDUCA,
através do endereco eletrbnico http://feduca.fc.up.pt/, em que é possivel avaliar
a MV e a EV propostas ao final do protocolo experimental para aplicacdo das
possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e para a construcao
da EV, conforme orientagcdes no capitulo 2 deste livro, para fins comparativos

com a proposta teérica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Explorar as diferengas de solubilidade de uma determinada substancia
em diferentes solventes a fim de promover sua separagdo de um deles; tomar

conhecimento das técnicas de extracdo; aprender a manusear adequadamente
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as vidrarias utilizadas para a extragdo; avaliar as melhorias propostas no

experimento e construir a EV.

Introducéo

Componentes de uma mistura podem ser separados e purificados por
varios métodos. Nessa experiéncia, os componentes de uma mistura serao
separados por extracao liquido-liquido. Esse processo de extracdo € baseado
na solubilidade relativa do soluto em dois solventes imisciveis.

Para que a extracdo seja eficiente, € essencial que haja uma grande
diferenca nos valores dos parametros de solubilidade dos liquidos imisciveis e
gue o soluto seja mais solavel em um dos solventes do que no outro.

Se tivermos um sistema de dois liquidos imisciveis e adicionarmos uma
terceira substancia (soluto) solivel em ambas as camadas, a substancia se
distribuira diferentemente nas duas camadas. Esse processo é chamado de
particao.

A razdo entre as concentracbes do soluto nos solventes € uma
constante denominada constante de particdo K. Assim, no equilibrio e huma

temperatura especifica, temos:

k= _CA

CB

CA= concentragdo do soluto no solvente A

CB= concentrag&o do soluto no solvente B

Materiais e reagentes

No Quadro XXIl, apresenta-se a lista de materiais e reagentes para o

experimento de extracdo simples liquido-liquido.
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QUADRO XXII — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO “EXTRACAO
SIMPLES LIQUIDO-LIQUIDO”

Funil de decantacéo Suporte universal
Argola Gasolina

Agua Solugéo de iodo
Querosene

Procedimento Experimental

Parte |

Em uma proveta, meca 50 mL de gasolina e coloque no funil de
decantacao.

Acrescente 20 mL de agua e agite a mistura. Espere decantar e separe
a porcdo aquosa. Repita o procedimento com mais 2x 20 mL de agua e uma
das fases aquosas. Ao final do processo de extracdo, meca o volume total da
solucdo aquosa obtida e calcule a porcentagem de alcool presente na gasolina.
Avalie se essa amostra de gasolina estd de acordo com as normas da

legislacdo brasileira.

Parte Il

Coloque 50 mL de querosene no funil de separacdo e acrescente cerca
de 30 mL de solucdo aquosa de iodo. Observe as fases. Agite a mistura e
observe as mudancas. Faca a extracdo da fase orgéanica. Repita o

procedimento com mais 2x 25 mL de querosene e uma das fases orgéanicas.

No Quadro XXIIl, mostra-se a analise de verdura obtida através da MV

e da EV do experimento de extracdo liquido-liquido.
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QUADRO XXIIl — MV E EV DO EXPERIMENTO DE EXTRAGAO LIQUIDO-LIQUIDO

Pontos Fortes Pontos Fracos

C7. Nao ha consumo de agua como
facilidade.

C9. Realiza-se em temperatura e pressao
ambientes.

C12. Utilizam-se substancias que podem ser
reutilizadas em outras experiéncias.

C14. N&o utiliza equipamentos com riscos
elevados.

C15. Materiais vulgares com riscos baixos.

Cl. O querosene é um liquido de vapores
inflaméaveis (H226).
Gasolina — liquido inflamével (H225).

C2. Querosene — pode ser fatal se ingerido e
penetrar nas vias respiratérias (H304).
Gasolina — perigo por aspiragéo (H304).
Solucdo de iodo — pode provocar danos aos
orgdos (H373). Nocivo se ingerido (H302).
Provoca irritacdo na pele (H315). Provoca
irritacéo ocular (H320).

C3. Solucdo de iodo - toéxico para os
organismos aquaticos (H401). Gasolina e
guerosene sdo solventes organicos insollveis
em agua que, se descartados incorretamente,
causam danos ambientais no meio aquatico e
dificultam o tratamento do esgoto.

C4. Séo gerados residuos (misturas de solucéo
de iodo, querosene, gasolina e agua).

C5. Os solventes representam
moderado para a sadde ou o ambiente.

perigo

C6. Consumo de agua como solvente ou
reagente > 50 mL.

C8. Ha consumo de outros solventes além da
agua. A soma dos solventes gasolina,
guerosene e solucdo de iodo é superior a 50
mL.

C10. Nao utiliza substancias renovaveis.

C11. Os reagentes ndo sdo biodegradaveis e
geram substancia nociva em sua
decomposicao.

C13. H4 indicacdo de riscos em funcdo de
guerosene e gasolina serem altamente
inflaméveis e toxicos.
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Possibilidades Ameacas

- Reduzir os volumes de reagentes para 10 | E necessario o uso de solventes organicos de
mL; alta toxicidade para a realizacédo da pratica.

- Usar EPIs que protejam contra exposic¢ao;

- O professor poderda selecionar um dos
experimentos para realizagdo e explorar
teoricamente todos o0s principios da
solubilidade, reduzindo o uso dos reagentes e
a producao de residuos;

- Ao final do experimento, separar as fases
organicas da fase aquosa e armazenar 0s
solventes orgéanicos em frascos apropriados
para reutilizacdo em outros experimentos.

IPE: 16.67%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhora
baseiam-se na reducdo dos volumes de reagentes utilizados para 10 mL e no
uso de EPIs que protejam contra exposicdo, além de possibilitar ao professor
selecionar um dos experimentos para a realizacdo e explorar teoricamente
todos os principios da solubilidade, reduzindo o uso dos reagentes e a
producdo de residuos. Ao final do experimento, deve-se separar as fases
organicas da fase aquosa e armazenar os solventes organicos em frascos

apropriados para reutilizagdo em outros experimentos. No entanto, €
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necessario o uso de solventes organicos de alta toxicidade para a realizacao
da pratica.

A métrica EV, construida apos as analises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou o principio P6 totalmente verde e os demais, P1,
P5, P7, P10 e P12, considerados marrons pela QV (em vermelho na Estrela),
ou seja, nao atingidos.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
16,67, o qual é explicado pela seguinte situacdo: o principio P6, atingido na
EV, se da pela realizacdo em temperatura e pressao ambientais, sem a
necessidade de arrefecer ou aquecer. Para os demais principios, pode-se
explicar relacionando o experimento com a utilizacdo de substancias
perigosas, que interferem no principio P1 (prevencao) — querosene, gasolina e
solucdo de iodo; liguidos com caracteristicas inflamaveis: H226 e H225,
promovendo risco fisico elevado. A querosene pode ser fatal se ingerida ou
penetrar nas vias respiratérias (H304), assim como a solucdo de iodo pode
provocar danos aos 6rgaos (H373), resultando em riscos a sallde humana. S&o
classificadas como substancias téxicas para os organismos aquaticos (H401)
por se tratarem de solventes organicos insollveis em agua que, se
descartados incorretamente, causam danos ambientais no meio aquatico e
dificultam o tratamento do esgoto, além de ocasionarem geracao de residuos
provenientes da mistura das substancias com os riscos jA mencionados acima.
O principio P5, que trata da utilizacdo de substancias auxiliares, também néo é
atingido, assim como o P7, referente a substancias renovaveis, o P10, que
trata de substancias degradaveis, e o P12, referente a Quimica
intrinsecamente segura, devido a periculosidade das substancias envolvidas

relacionada aos equipamentos com riscos elevados.
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Pdés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussoes, tendo como respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré-
laboratério.

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 3) e faca a conclusdo com base nas justificativas dos
fendbmenos observados em fungéo das forgas de interacdo entre soluto
e solventes, seguida do calculo da porcentagem de alcool na gasolina,
com parecer a respeito da qualidade da amostra de gasolina; a seguir,
explique por que motivo devem-se fazer lavagens com varios volumes
pequenos de solvente, ao invés de uma lavagem com um Unico volume
(grande) de solvente; por fim, faca referéncia aos cuidados que se deve
adotar para o manuseio do funil de decantagcdo, explicando suas

razoes.

Experimento VII — Extracdo com Solventes Quimicamente Ativos

Pré-laboratorio

Para a compreensdo dos fenbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensdo acerca dos seguintes
conceitos: extracdo com solventes quimicamente ativos e reacdes pertinentes
as separagbes dos compostos acido benzoico e [B-naftol. Além disso,
recomenda-se estudar o experimento e conferir os riscos de todos os
reagentes na tabela FISPQ, por meio da plataforma online EDUCA
http://educa.fc.up.pt/, além de avaliar a MV e a EV propostas ao final do
protocolo experimental para aplicagdo das possibilidades de melhorias

apresentadas no experimento e na constru¢éo da EV, conforme orientagcdes no
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capitulo 2 deste livro, para fins comparativos com a proposta teorica

apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Realizar a separacdo de componentes de uma mistura através de
extracao liquido-liquido, utilizando-se solventes quimicamente ativos; avaliar as

melhorias propostas no experimento e construir a EV.

Introducéo

Numa extracdo desse tipo, o soluto € modificado quimicamente (ou
seja, sofre reacdo quimica) para se tornar mais sollivel na fase externa.
Geralmente, explora-se a acidez ou basicidade dos solutos para retird-los de
uma fase e torna-los sollveis em outra. Por exemplo, solventes basicos sao
usados preferencialmente para extrair solutos acidos, enquanto solventes
acidos sado usados para extrair solutos basicos.

Para isso, € necessario recordar as teorias acido-base, bem como as
reacdes acido-base.

Geralmente, os acidos mais fortes reagem com bases mais fracas e 0s
acidos mais fracos, somente com bases mais fortes.

Exemplo: Tem-se dissolvida em éter etilico uma mistura de acido cindmico e
B- naftol e deseja-se separar esses dois solutos.

- Primeiramente, devemos analisar dentre os dois solutos qual tem maior
carater acido ou bésico.

- Para extrair o soluto mais acido, deve-se utilizar um solvente de carater
basico, porém nao tdo forte, de modo que o soluto seja sollvel nele. Por
exemplo, consideremos uma solu¢gdo aquosa de bicarbonato de sodio

(NaHCO3) 10%. Escreve-se a reacao:
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COCH
Sy

Acido Cinamico

Deve-se reconstituir o soluto, fazendo-o reagir com um A&cido, por
exemplo com uma solugédo &cido cloridrico (HCI) 5% ou de acido sulfurico

(H2SO,). Segue a reagao:
OH

[ naftol

Para extrair o soluto menos acido, deve-se usar uma base mais forte,
por exemplo o hidroxido de sddio (NaOH) 5% ou o hidroxido de potassio

(KOH). Mostre a reacéo:

Deve-se reconstituir o soluto, neutralizando-o com uma solucéo &cida
(HCI ou H,S0,). Reacéo:

Exercicio: preveja como separar uma mistura de anilina e acido benzoico,

sollveis em éter etilico.
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Materiais e reagentes

No Quadro XXIV, estdo listados os materiais e reagentes para o

experimento “Extragdo com solventes quimicamente ativos”.

QUADRO XXIV — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO “EXTRAGAO
COM SOLVENTES QUIMICAMENTE ATIVOS”

Funil de separagéo Béquer Suporte universal
Argola Eter etilico Agua

Solucdo de NaHCO3 10% Solugdo de NaOH 2 mol L™ HCI concentrado
Papel Indicador universal Bomba de Vacuo
Funil de Blchner Kitasato B- naftol

Acido benzoico

Procedimento Experimental

Pese 2,0 g de uma mistura contendo acido benzoico e - naftol (1,0 g
de cada composto). Dissolva essa mistura em 50 mL de éter etilico e a coloque
em um funil de separagdo com 250 mL de capacidade. Proceda na seguinte
sequéncia para extrair os compostos, deixando sempre no funil de separacéo a

camada etérea.

Parte |

Adicione 25 mL de NaHCO; 10% ao funil de separagdo contendo a
solucdo etérea. Tampe o funil e agite com cuidado. Tenha cuidado com a
vazédo da pressao interna. Deixe as camadas se separarem e retire a camada
inferior. Repita o procedimento com mais 25 mL de NaHCOs; sempre
deixando a camada etérea no funil.

Combine as duas fragbes aquosas e neutralize-as com HCI

concentrado, controlando o pH com papel indicador até proximo de 1,0.
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Submeta as solu¢cbes a um banho de gelo. Separe o filtrado por filtragdo a
Vacuo.

Parte Il

A camada etérea que permaneceu no funil deve ser extraida agora,
com duas vezes 25 mL de NaOH 2 mol L™,

Combine as camadas aquosas e neutralize-as com HCI concentrado,
controlando o pH com papel indicador até proximo de 1,0. Submeta as
solugcdes a um banho de gelo. Separe o precipitado por filtracdo a vacuo.
Seque os produtos ha estufa, pese-os e calcule o rendimento do processo.

O Quadro XXV mostra a andlise da verdura do experimento e as

possibilidades de melhorias.

QUADRO XXV — MV E EV DO EXPERIMENTO DE EXTRAGAO COM SOLVENTES
QUIMICAMENTE ATIVOS

Pontos Fortes Pontos Fracos

C7. Nao faz consumo elevado
de &gua com aquecimento e
resfriamento. A agua do banho
de gelo pode ser reutilizada.

C1. Risco fisico: éter — liquido inflamével (H224); liquido e
vapores extremamente inflaméaveis (H224) e pode formar
perdxidos explosivos (EUH019).

C2. Risco a saude: éter — toxicidade aguda (H302);

C12. Utiliza substancias que
podem ser reutilizadas em
outras experiéncias, devido ao
processo de separacdo dos
componentes.

C14. Equipamentos com riscos
baixos ou moderados.

C15. Utiliza vidrarias
convencionais de laboratoério,
com riscos baixos ou
moderados.

toxicidade sistémica de drgdo-alvo especifico — exposicao
Unica sistema nervoso central H336.

Hidroxido de Sddio — corrosivo para a pele (H314).

Acido cloridrico — corrosivo para a pele (H314); toxicidade
sistémica de oOrgdo-alvo especifico — exposi¢do Unica
(H335).

Beta-naftol — toxicidade aguda (H302); toxicidade aguda
por inala¢éo (H332).

Acido benzoico — apresenta riscos a saude, como danos
oculares graves (H318); provoca danos aos 6rgdos (H372).
Riscos a saude: éter — nocivo se ingerido (H302); pode
provocar sonoléncia ou vertigem (H336); pode provocar
ressecamento da pele ou fissuras por exposi¢éo repetida
(EUHO066).

Bicarbonato — provoca irritagdo ocular grave (H319).

Acido benzoico — irritagdo na pele (H315).
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C3. Riscos ao ambiente:
Beta-naftol — perigoso ao ambiente aquético — Agudo
(H400).

C4. Sao gerados residuos.

C5. Consumo de HClI e NaOH e 2-naftol, com perigo a
salide e ao ambiente, de éter etilico, que apresenta riscos
fisicos, e de acido benzoico, que traz riscos a salde.

C6. Consumo de agua maior que 50 mL para o preparo de
solucgbes de bicarbonato de s6dio 10% e hidréxido de sédio
2mol L™,

C8. Consumo de solugdes aquosas de hidroxido de sédio e
bicarbonato de sédio acima de 50mL.

C9. Apesar de o0 experimento acontecer a pressao
ambiente, deve ser realizado a baixas temperaturas, com
resfriamento utilizando banho de gelo.

C10. Utilizam-se substancias nédo renovaveis.

C11. Os solventes podem gerar substancias nocivas em
sua decomposigao.

C13. Ha indicagédo de riscos durante a manipulagéo do HCI
concentrado, na utilizagdo de éter etilico e no preparo de
solucdo de hidréxido de sédio a 2 mol L™.

Possibilidades Ameacas

- Pode-se utilizar os solventes | - Nao é possivel realizar o experimento com substituicao
em quantidades menores, sem | dos reagentes ativos por produtos menos téxicos.
interferéncia na extragao;

- Uso de EPIs;

- Descarte dos residuos em
frascos adequados.

105



QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

IPE: 16.67%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizagdo do experimento, as possibilidades de melhora
apontam a utilizacdo de solventes em quantidades menores, sem interferéncia
na extracdo; o uso de EPIs, amenizando riscos fisicos e a salde; e descarte
dos residuos em frascos adequados, sem riscos ambientais. No entanto, o
experimento traz ameacas, como a impossibilidade de substituicdo dos
reagentes ativos por produtos menos toxicos.

A métrica EV, construida apés as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P6 e P7 parcialmente atingidos e os
principios P1, P5, P10 e P12 ndo atingidos.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
16.67%. O predominio do marrom na EV desse experimento é explicado por se
tratar de substéncias quimicamente ativas, que apresentam riscos fisicos,
como a inflamabilidade do éter H224 e EUH019; riscos a saldde, como é 0 caso
do éter, hidréxido de sodio, &cido cloridrico, 2-naftol e &acido benzoico, que
correspondem aos riscos (toxicos, muito toXicos ou corrosivos) presentes em
H302, H336, H314, H335, H302, H332, H318 e H372; riscos ao ambiente,
apresentado pelas substancias ativas hidroxido de sédio/acido cloridrico H290
e 2-Naftol H400; e ainda a geracdo de residuos provenientes da mistura

desses ativos. Desse modo, 0 principio P1 (prevencdo) ndo € atingido. Os
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principios P5, P10 e P12 — que tratam do consumo de solventes e auxiliares,
além dos reagentes iniciais, planificagdo para degradacdo e Quimica
intrinsecamente segura, respectivamente — ndo sdo atingidos pelo fato de se
fazer uso de solventes auxiliares, ndo degradaveis e por apresentarem riscos
de acidentes, devido ao grau de riscos apresentados pelos solventes ativos do
experimento. Os principios P6 (eficiéncia energética) e P7 (substancias
renovaveis) foram parcialmente atingidos, como mostra a métrica MV. O
experimento, baseado no critério do consumo de energia (P6), apesar de
acontecer a pressao ambiente, deve ser realizado a baixas temperaturas, com
resfriamento utilizando banho de gelo. No entanto, essa temperatura fica entre
0°C a 100°C. O P7 é parcialmente atingido.

Pés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima,
apresentando os calculos de rendimento e as devidas discussoes,
tendo como respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré-laboratdrio.

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior

(capitulo 3) e faca a concluséo.

Experimento VIII — Extragdo Continua Solido-Liquido

Pré-laboratério

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensao dos seguintes motivos: por
gue se utilizam pérolas de vidro junto ao solvente; por que se deve triturar os
gréos de soja antes de iniciar a extragdo; por que se deve utilizar uma manta
aquecedora em vez de levar ao aquecimento na chama; e qual a principal

vantagem da extracdo continua. Além disso, recomenda-se estudar o
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experimento e conferir os riscos de todos os reagentes na tabela FISPQ por
meio da plataforma online EDUCA, disponivel em http://educa.fc.up.pt/, avaliar
a MV e a EV propostas ao final do protocolo experimental para a aplicacdo das
possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e a construcdo da
EV, conforme orienta¢des no capitulo 2 deste livro, para fins comparativos com
a proposta tedrica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Os objetivos sdo conhecer o processo de obtencdo de Oleos vegetais
na inddstria; extrair o 6leo da soja utilizando o extrator Soxhlet, além de
conhecer o método de extracdo continua solido-liquido; avaliar as melhorias

propostas no experimento e construir a EV.

Introducéo

Quando preparamos um cha, um café ou mesmo um chimarréo,
estamos fazendo uma extracdo sélido-liquido. Nesses casos, componentes
gue estavam na fase sélida (no pé de café ou nas ervas) passam para a fase
liguida (agua). Em todos os exemplos, a extracdo € descontinua e isso é
possivel porque a solubilidade dos componentes extraidos em agua é grande.
Porém, nos casos em que a solubilidade do soluto € pequena ou quando
quisermos maximizar a extracdo do soluto, utiliza-se a técnica da extracéo
continua.

Sendo assim, a extracdo solido-liquido consiste em uma fase, da qual
se deseja extrair a substancia sélida em questdo, e numa fase externamente
liguida.

A extracdo continua pode ser desenvolvida com um extrator Soxhlet e

apresenta a vantagem de utilizar um volume reduzido de solvente, ja que o
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solvente é evaporado e condensado varias vezes dentro do proprio sistema de

extracdo e, com isso, ndo necessita de reposicao.

Materiais e reagentes

O Quadro XXVI mostra a relacdo de materiais e reagentes necessarios

para a realizacéo do experimento.

QUADRO XXVI — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO “EXTRACAO
CONTINUA SOLIDO-LIQUIDO”

Manta de aguecimento Baldo de fundo redondo
Extrator Soxhlet Condensador
Termobmetro Liquidificador

Pérolas de vidro Béquer

Papel de filtro Algodao

Graos de soja Hexano

Procedimento Experimental

- Pese 50 g de soja em um béquer e triture no liquidificador. Confeccione um
cartucho com o papel de filtro e nele cologue a soja triturada, com um chumaco
de algodao na parte superior. Acomode esse cartucho no extrator Soxhlet.

- Coloque, dentro do baldo de fundo redondo, cerca de 100 mL de solvente
hexano e algumas pérolas de vidro.

- Monte o sistema de extracdo. Ligue a manta aquecedora na temperatura de
aproximadamente 60° C e permita a passagem de 4gua para o condensador.

- Observe a ocorréncia da extragao.

O Quadro XXVII traz a andlise da verdura do experimento e as

possibilidades de melhorias.
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QUADRO XXVII — MV E EV DO EXPERIMENTO DE EXTRAGCAO CONTINUA

SOLIDO-LIQUIDO

Pontos Fortes Pontos Fracos

C4. Os residuos sdo constituidos por
biomassa (soja), sendo in6cuos. O hexano
pode ser recuperado.

C6. Nao ha consumo de agua como
solvente.

C12. O hexano pode ser recuperado e
reutilizado em outros experimentos.
C14. Utiliza equipamentos com riscos
baixos ou moderados.

C15. Usa materiais vulgares, tais como
manta de aquecimento, extrator Soxhlet,
termdémetro e
liquidificador/multiprocessador, que néo
representam riscos elevados.

- Recuperar o hexano por rotaevaporagao
para utilizacdo em outros experimentos;

- Substituir o hexano por solventes menos
téxicos, como a propanona ou 0 éter

C1. Apresenta riscos fisicos: hexano — liquido
inflaméavel (H225).

C2. Apresenta riscos a saude: hexano -
toxicidade a reproducdo (H361fd); toxicidade
sistémica de 6rgao-alvo especifico — exposicao
Unica sistema nervoso central (H336); toxicidade
sistémica de 6rgao-alvo especifico — exposicédo
repetida, inalagdo, sistema nervoso, (H373);
perigo por aspiracao (H304).

C3. Riscos ao ambiente: hexano — perigoso ao
ambiente aquatico — Cronico (H411).

C5. Utiliza solvente (hexano) e este representa
risco fisico, para a satde e o ambiente.

C7. Ha4 um consumo excessivo de agua no
processo de resfriamento do sistema durante 4 a
6 horas para a extracéo de 6leo em sementes de
soja.

C8. O consumo de solvente & maior que 50 mL
(100 mL de hexano).

C9. Realiza-se em temperatura diferente da do
ambiente.

C10. O hexano n&o é renovavel.

Cl1.Pelo menos uma substancia ndo ¢é
degradavel (hexano) e gera substancias nocivas
em sua decomposicgao.

C13. Ha indicacdo de riscos de acidentes devido
ao uso do hexano e de aquecimento.

Possibilidades Ameacas

- Para esse tipo de extracdo, é necessario 0 uso
de energia elétrica por um periodo longo;

- Utilizac&o de solventes organicos;
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etilico. - Gasto elevado de &gua no sistema de
condensacao.

- Determinar o rendimento de 6leo de soja
extraido;

- Sugere-se, sempre que possivel, a
reutilizagdo da agua descartada no
processo de resfriamento durante a
extracdo do 6leo de soja.

Pi

P12 P3

=51 P&

R7
IPE: 41.67%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhora
apontam a recuperacdo do hexano por rotaevaporacdo para utilizacdo em
outros experimentos; a substituicdo por solventes menos téxicos, como a
propanona ou éter etilico. Sugere-se, ainda, a reutilizacdo da agua descartada
no processo de resfriamento durante a extracdo do 6leo de soja. No entanto,
para esse tipo de extracdo € necessario o uso de energia elétrica por um
periodo longo e, consequentemente, um gasto elevado de agua no sistema de
condensacgdo, seguido da impossibilidade de substituicgdo dos solventes
organicos.

A métrica EV, construida apés as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou o principio P5 totalmente cumprido, os principios
P6, P7 e P10 parcialmente atingidos e os principios P1 e P12 n&o atingidos.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela

plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
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41,67%. Isso possibilita uma analise visual dos principios em que, de acordo
com a métrica MV, é possivel perceber que o principio P5 é atingido por ndo se
utilizarem substancias auxiliares durante o experimento, mesmo havendo
consumo excessivo de dgua durante 4 a 6 horas para a extracdo de 6leo em
sementes de soja. Por se tratar de um solvente indcuo, ele ndo interfere na
verdura quimica, de acordo com a EV. Os principios P6 (eficiéncia energética),
P7 (substancias renovaveis) e P10 (planificacdo para a degradacao) foram
atingidos parcialmente pelo fato de ser necessario o arrefecimento ou
aquecimento da temperatura, ndo se afastando muito da temperatura
ambiental, no entanto. O experimento faz uso de, pelo menos, uma substancia
renovavel (gréos de soja); ja 0 hexano nao atende ao critério 11 do principio 10
(P10), o que possibilita classifica-lo como substancia ndo degradavel, mesmo
gue os graos de soja atendam ao critério. Por fim, os principios P1 (prevencao)
e P12 (Quimica intrinsecamente segura) ndo sdo atendidos. O solvente
hexano, usado na extracdo do 6leo de soja, apresenta riscos fisicos, a salde e
ao ambiente (H225, H361fd, H336, H373 e H411). Por outro lado, os residuos
sdo constituidos por biomassa (soja), ou seja, inécua. No entanto, o hexano é
um residuo nocivo, considerando que o experimento ndo da alternativa para a
recuperacao e a reutilizacdo em outro experimento. Dessa forma, relacionam-
se 0s riscos do solvente hexano a acidentes e ao uso de equipamentos com o
propdsito da Quimica intrinsecamente segura, 0 que tornam 0s principios

totalmente marrons.

Poés-laboratoério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussdes, tendo como respaldo a pesquisa tetrica realizada no pré-

laboratério.
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e Responda o quadro VIl de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 3) e faca a concluséo.

Experimento IX — Separacéo do Oleo de Soja do Solvente Hexano através

de uma Destilag&o Simples

Pré-laboratério

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensao acerca dos seguintes temas:
métodos para melhorar a extracdo de 6leo de soja e outros métodos que
poderiam ser utilizados na remocdo do solvente; explicacdo clara sobre o
funcionamento da destilacdo simples. Recomenda-se estudar o experimento e
conferir os riscos de todos o0s reagentes na tabela FISPQ através da
plataforma online EDUCA, disponivel em http://educa.fc.up.pt/, avaliar a MV e a
EV propostas ao final do protocolo experimental para aplicacdo das
possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e a construcdo da
EV, conforme orientacdes no capitulo 2 deste livro, para fins comparativos com
a proposta

tedrica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Obter o 6leo da soja isento de solvente, utilizando um sistema de
destilacdo simples; avaliar as melhorias propostas no experimento e construir a
EV.
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Introducéo

Destilacdo é o processo de separacdo de uma mistura homogénea,
constituida por um sélido e um liquido ou por dois liquidos, baseado na
diferenca entre seus pontos de ebulicdo. Dois fendmenos fisicos séo
observados na destilagédo: o primeiro é a evaporacao, quando a mistura recebe
energia suficiente de uma fonte de calor (eletricidade, bico de Bunsen,
lamparina) para que suas moléculas passem para o estado de vapor; o
segundo é a condensacédo, quando a corrente de vapor passa no interior de um
recipiente frio onde perde energia e volta ao estado liquido. A substancia que
tiver o menor ponto de ebulicdo se condensara primeiro e a segunda
substéncia s6 sera destilada apés o término da primeira. Essa técnica de
separacao é uma das mais importantes e mais utilizadas para a purificacéo de
liquidos.

No caso de liquidos inflamaveis, nunca se deve utilizar aquecimento
com bico de Bunsen.

A destilacdo simples somente pode ser usada em separagfes entre
sélido e liqguido ou em caso de liquidos com pontos de ebulicdo distantes, em

gue as substancias ndao formam mistura azeotrépica.

Procedimento Experimental

Pegue o baldo que contém o dGleo extraido e 0 acomode na manta
aquecedora. Ligue o aquecimento e o fluxo de agua, deixando um recipiente
ao final do destilador para recolher o solvente removido.

Observe 0 aumento da temperatura através do termdmetro e registre a
temperatura em que o hexano comecar a condensar. Prossiga com 0 processo
até que todo o solvente seja removido. Meca o volume final de 6leo e preveja o

rendimento para 1,0 kg 1000 kg (1T) de soja.
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Materiais e reagentes

No Quadro XXVIII, estéo listados os materiais e reagentes necessarios
para o experimento proposto.

QUADRO XXVII — MATERIAIS E REAGENTES NECESSARIOS

Hexano proveniente do

Bal&o volumétrico A )
experimento anterior

Manta aquecedora

Oleo extraido do experimento

. Termobmetro
anterior

ApOs a avaliacdo do experimento, apresentam-se melhorias através das

métricas de verdura, a MV e a EV, no Quadro XXIX.

QUADRO XXIX — MV E EV DO EXPERIMENTO DE SEPARACAO DO OLEO DE
SOJA DO SOLVENTE HEXANO ATRAVES DE UMA DESTILAGAO SIMPLES

Pontos Fortes Pontos Fracos

C4. Nao ha geracdo de residuos que
representem riscos, pois a biomassa (soja) é
in6cua, o hexano é recuperado por destilagao
para posterior utilizacdo e o 6leo de soja —
separado do solvente — pode ser utilizado em
outras aulas.

C5. Nao ha consumo de solventes.

C6. N&do ha consumo de agua como solvente
ou reagente em volume maior do que 50 mL.

C12. Utiliza hexano, que pode ser reutilizado
em outros experimentos.

C14. Equipamentos com riscos baixos ou
moderados.

C15. Usa materiais vulgares com riscos

baixos.

C1. O solvente hexano apresenta riscos ao
ambiente — liquido inflamavel (H225).

C2. O hexano apresenta riscos a saude:
toxicidade a reproducéo (H361fd); toxicidade
sisttmica de Orgdo-alvo especifico -
exposicdo Unica sistema nervoso central
(H336); toxicidade sistémica de 6rgéo-alvo
especifico — exposi¢cdo repetida, inalagéo,
sistema nervoso (H373).

C3. O solvente hexano apresenta riscos ao
ambiente: perigoso ao ambiente aquatico —
Cronico (H411); irritacdo da pele (H315) e
perigo por aspiracao (H304).

C7. Ha consumo de agua com facilidade
(dgua de resfriamento durante a destilacdo
do hexano).

C9. Realiza-se em temperatura ou pressao
diferentes da do ambiente.
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C10. O hexano nao é renovavel.

C11. Pelo menos uma substancia ndo é
degradavel (hexano) e gera substancias
nocivas em sua decomposicao.

C13. Ha indicacdo de riscos de acidentes
devido a inflamabilidade do hexano, se
aguecido com bico de Bunsen no processo

de destilagéo.

Possibilidades Ameacas

- Indica-se o uso do hexano recuperado em |- E necessério o uso de energia e agua de
outros experimentos; resfriamento em grandes quantidades.

- Sugere-se a reutilizacdo da agua descartada
no processo de destilacéo.

31

F?’

IPE: 50.00%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhoria
apontam para a utilizagdo do hexano em outros experimentos. Além disso,
sugere-se a reutilizacdo da adgua descartada no processo de destilacdo e
recomenda-se a substituicdo do bico de Bunsen por manta termostéatica. No
entanto, é inevitavel o uso de energia e agua de resfriamento em grandes
guantidades para a realizacdo do experimento.

A métrica EV, construida apds as andlises de critérios pré-determinados

pela métrica MV, apresentou os principios P1 e P5 totalmente atingidos, os
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principios P6 e P7 parcialmente atingidos e os principios P10 e P12 né&o
atingidos.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
50.00%. A métrica EV possibilita uma analise visual dos principios que,
correlacionada com a métrica MV, permite compreender que 0s principios P1
(prevencdo) e P5 (uso de solventes e outras substancias auxiliares) séo
totalmente atingidos mesmo com o solvente (hexano) apresentando riscos
H225, H336, H411, entre outros, pois estes ndo sdo classificados pela EV
como suficientes para interferir na verdura quimica do principio. Além disso, os
residuos gerados pelo experimento sao constituidos por biomassa (soja), que é
in6cua, e o0 hexano é recuperado por destilacdo simples para determinacao do
rendimento de 6leo. Quanto ao uso de solventes e outras substancias
auxiliares, ndo ha uso de outras substancias além das iniciais, 0 que torna
ambos os principios verdes. J& os principios P6 (eficiéncia energética) e P7
(uso de substancias renovaveis) sao parcialmente atingidos, pois ha consumo
de energia, no entanto ndo muito afastada da pressdo e temperatura
ambientais; além disso, utiliza-se soja, matéria-prima renovavel, enquanto o
hexano € solvente ndo renovavel. O principio P10 (planificacdo para
degradacéo) nao é atingido: 0 hexano em questdo, além de néo ser degradavel
a produtos in6cuos, gera substancia nociva em sua decomposicdo e apresenta
riscos de acidentes — uso de equipamentos com riscos elevados (eletricidade,
bico de Bunsen ou lamparina) —, uma vez que o seu uso com liquidos

inflamaveis atinge o principio da Quimica intrinsecamente segura (P12).
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Pdés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussoes, tendo como respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré-
laboratério.

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 3) e faca a concluséo.

Experimento X — Destilagcdo Fracionada- Separacédo e ldentificacdo dos

Componentes de uma Mistura Binaria de Liquidos Volateis

Pré-laboratério

Para a compreensédo dos fendmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensao dos conceitos de pressao de
vapor, ponto de ebulicdo, Lei de Dalton, Lei de Raoult e destilacéo fracionada.

Além disso, recomenda-se estudar 0 experimento e conferir 0s riscos
de todos os reagentes na tabela FISPQ, por meio da plataforma online EDUCA
http://feduca.fc.up.pt/, avaliar a MV e a EV propostas ao final do protocolo
experimental para aplicacdo das possibilidades de melhorias apresentadas no
experimento e construcdo da EV, conforme orientacdes no capitulo 2 deste
livro, para fins comparativos com a proposta teérica apresentada no protocolo

experimental.

Objetivos

Separar os componentes de uma mistura binaria através do método de
destilacdo fracionada; identificar os componentes da mistura e determinar o
procedimento percentual desse processo; avaliar as melhorias propostas no

experimento e construir a EV.

118



QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

Introducéo

Nesta experiéncia, 0s conceitos de pressdo de vapor e ponto de
ebuligdo sao fundamentais, por isso devem ser revistos.

Nesse caso, tem-se uma mistura homogénea de liquidos (solucao
ideal). Segundo a Lei de Raoult, a pressao total do vapor a uma determinada

temperatura é a soma das pressées parciais de todos os componentes:

Pr=Pa +Ppt+ Pc Py

A pressao parcial de cada componente é dada por:

PA= Po. XA

Xa é a fracdo molar de A na mistura e P° é a pressdo de vapor de A, quando

puro.

Para uma solucéo ideal, o ponto de ebulicdo da mistura € definido como
a temperatura na qual a soma das press@es parciais dos componentes € igual
a pressao atmosférica. No entanto, a Lei de Dalton e a Lei de Raoult revelam
gue, para uma mistura ideal, 0 componente mais volatil tem maior fragdo molar
na fase de vapor do que na fase liquida, em qualquer temperatura.

De qualquer forma, apesar de o condensado conter o componente mais
volatil, ele ainda é uma mistura de duas substancias e, por esse motivo, uma
destilacdo simples ndo garantiria a separagdo dos liquidos. Nesse caso,
devemos fazer uma destilacdo fracionada, que consiste em uma série de
vaporizagdes e condensacgdes sucessivas.

Na destilacdo fracionada, faz-se uso de uma coluna de fracionamento

ou de destilacdo (Figura Il) que proporciona, em uma Unica destilagdo, uma

119



QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

série de micro destilacdes simples sucessivas. A eficiéncia de uma coluna é
medida pelo numero de vezes em que a solucao é vaporizada e recondensada
durante a destilacéo e € expressa por pratos tedricos.

A escolha da coluna depende da diferenca dos pontos de ebulicdo dos
componentes da mistura. Quanto menor a diferenca entre os pontos de
ebulicdo dos componentes da mistura, maior sera o numero de pratos tedéricos

necessarios para uma separacao eficiente.

Figura Il — Sistema de Destilacdo Fracionada

Procedimento Experimental

No baldo de fundo redondo, coloque 50 mL do liquido A (mais volatil) e
50 mL do liquido B (menos volatil). Monte novamente o sistema de acordo com
a Figura ll, ligue o aguecimento da manta e o fluxo de agua.

Assim que o vapor chegar ao condensador e comegar a condensar,
anote a temperatura indicada pelo termémetro na cabeca de destilacdo. Nao
permita que a destilagdo ocorra numa velocidade maior que 1 gota/segundo.
Quando a temperatura comecar a se tornar menor do que aquela observada,
transfira o condensado recolhido para uma proveta e faca a medida do volume

de A obtido. Calcule o rendimento.

120



QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

Retorne o frasco coletor ao sistema e espere até que a temperatura
suba novamente e se torne constante (anote esse valor). Nesse momento,
desligue o aquecimento, despreze o liquido coletado e meca o volume do
liquido B que ficou no baldo de fundo redondo, apdés o seu resfriamento.
Calcule o rendimento.

Compare os valores de temperatura de ebulicdo com a tabela abaixo e
identifique as substancias A e B. O Quadro XXX apresenta os valores de

temperatura de ebulicdo de alguns solventes.

QUADRO XXX — VALORES DE TEMPERATURA DE EBULICAO DE ALGUNS
SOLVENTES

Solvente P.E (°C)

Agua 100,0
Metanol 64,7
Etanol 78,4
Acetona 56,4
Eter etilico 34,6
Benzeno 80,1
Tolueno 110,6

No Quadro XXXI, mostramos a MV e a EV do experimento de
destilacdo fracionada — separacdo e identificagdo dos componentes de uma
mistura binaria de liquidos volateis — com possibilidades para melhoria da

verdura do experimento. A mistura considerada na analise foi 4gua e acetona.

QUADRO XXXI — MV E EV DO EXPERIMENTO DE DESTILACAO FRACIONADA —
SEPARACAO E IDENTIFICACAO DOS COMPONENTES DE UMA MISTURA
BINARIA DE LIQUIDOS VOLATEIS (ACETONA/AGUA)
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Pontos Fortes Pontos Fracos

C3. Os reagentes ndo representam riscos ao
ambiente.

C4. Nao ha geracdo de residuos,
considerando que o0s reagentes sao
recuperados pela destilacdo e poderdo ser
empregados em outros experimentos.

C5. Nao ha consumo de solventes e auxiliares
além dos reagentes iniciais.

C11. A acetona é degradavel a compostos
indcuos.

C12. Ha possibilidades de reutilizagdo das
substancias destiladas para outras aulas.

Cl4. Nao héa riscos devidos ao uso de
equipamentos.

C15. Utilizam-se materiais vulgares com
baixos riscos.

Possibilidades

- Se possivel, realizar

microescala.

a destilacdo em

- Possibilidade de se empregar um volume
menor de acetona.

- Sugere-se a reutilizacdo da agua utilizada no
resfriamento da destilacéo.

C1. Riscos Fisicos: acetona - liquido e vapores
altamente inflaméaveis (H225).

C2. Riscos a saude: acetona - provoca irritacao
ocular grave (H319); pode provocar sonoléncia
ou vertigem (H336); pode provocar
ressecamento da pele ou fissuras por
exposicao repetida (EUHO066).

C7. Ha consumo de agua com facilidade
(resfriamento).

C9. Realiza-se em temperatura ou pressao
diferentes da do ambiente.

C10. A acetona nao é renovavel.

C13. Ha riscos de acidentes devido as
substancias envolvidas.

Ameacas

- E necessario 0 uso de energia para a
realizag&o do experimento.

- Dificuldade de substituir a acetona por outro
reagente de menor risco fisico e a saude.

- Gasto excessivo de Agua no processo de
resfriamento da destilacéo, caso este ndo seja
reaproveitado.

P12

P

P1

PS5

P&

p7
IPE: 41.67%

Fonte: Autoria Propria
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Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhoria
apontam para a utilizacéo de solventes com menor potencial de riscos fisicos e
gue atenuem danos a saude (por exemplo, a mistura de etanol e 4gua), bem
como a reducao de volumes. Sugere-se a reutilizacdo da agua descartada no
processo de destilacdo e a substituicAo do bico de Bunsen por manta
eletrostatica. No entanto, prevé-se o uso de energia para realizacdo do
experimento e o gasto excessivo de agua no processo de resfriamento da
destilacéo.

A métrica EV, construida apos as analises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P1 e P5 totalmente atingidos, o
principio P6 parcialmente atingido e os principios P7, P10 e P12 nao atingidos.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), obtido pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de 41,67
%. A métrica EV possibilita uma andalise visual dos principios que,
correlacionada com a métrica MV, permite compreender que o principio P1
(prevencao) foi totalmente atingido, mesmo verificando-se os riscos fisicos, a
salde e ao ambiente vistos na matriz verde. Isso se explica pelo fato de usar
equipamentos com riscos baixos a moderados e de ndo haver riscos de
acidentes, em funcdo das substancias envolvidas, e de ndo ter residuos
(solventes recuperados ao final), etc. O principio P5 foi integralmente verde em
funcdo de ndo se fazer uso de solventes e outras substancias auxiliares. O
principio P6 (eficiéncia energética) € parcialmente atingido, pois ha consumo
de energia. Os principios P7 (que prevé o uso de substancias renovaveis) e
P10 (que prevé a planificacdo para a degradacéo) ndo séo atingidos, ou seja,
nao sao verdes no olhar da QV. E, por fim, a acetona utilizada no experimento
apresenta riscos de acidentes — uso de equipamentos com riscos elevados

(eletricidade, bico de Bunsen ou lamparina) — devido a sua inflamabilidade, o
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gue atinge o principio da Quimica intrinsecamente segura (P12), deixando-o

marrom (vermelho).

Pés-laboratério

Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussoes, tendo como respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré-
laboratério.

Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 3) e faca a conclusédo baseada nas pesquisas prévias do
experimento, respondendo as seguintes questdes: por que nao foi
possivel utilizar uma destilacdo simples para separar A e B? Que
substancias sao os liquidos A e B e como vocé conseguiu identifica-
las? Por que foi descartado o volume coletado ap6s a retirada do
liguido mais volétil? Além disso, mostre os rendimentos obtidos e
apresente as razdes para as defasagens em relacdo aos volumes

iniciais.

Experimento Xl - Destilacdo por Arraste de Vapor (Isolamento de

Produtos Naturais)

Pré-laboratério

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o

aluno devera buscar previamente a compreensdo dos conceitos de destilagdo

por arraste de vapor, usada no processo de isolamento de produtos naturais e

na obtencdo de Oleos essenciais, e do conceito de separacdo de liquidos

imisciveis por extragdo liquido-liquido simples. Além disso, recomenda-se

estudar o experimento e conferir 0os riscos de todos 0s reagentes na tabela
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FISPQ através da plataforma online EDUCA, disponivel em
http://educa.fc.up.pt/, avaliar a MV e a EV propostas ao final do protocolo
experimental para aplicagdo das possibilidades de melhorias apresentadas no
experimento e construcdo da EV, conforme orientagdes no capitulo 2 deste
livro, para fins comparativos com a proposta tedrica apresentada no protocolo

experimental.

Objetivos

Realizar uma destilagdo por arraste de vapor para obtencdo de 6leos
essenciais; separar liquidos imisciveis por extracdo liquido-liquido simples;
determinar o rendimento percentual do processo de extracdo; avaliar as

melhorias propostas no experimento e construir a EV.

Introducéo

Os 6bleos essenciais sdo substancias volateis extraidas de plantas
aromaticas, constituindo matéria-prima de grande importancia para as inddstrias
cosmética, farmacéutica e alimenticia. Essas substancias organicas, puras e
extremamente potentes, sdo0 consideradas 0s principais componentes
bioquimicos de acado terapéutica das plantas medicinais e aromaticas. Esses
Oleos sdo, de uma maneira geral, misturas complexas de substancias volateis,
lipofilicas, geralmente odoriferas e liquidas.

Para a obtencéo dessas esséncias sdo empregadas diversas técnicas,
entre elas a extragdo continua e a destilagcdo por arraste de vapor. Esta ultima
apresenta a vantagem de empregar apenas agua e néo solventes organicos,

tornando o processo menos oneroso e mais limpo.

125


http://pt.wikipedia.org/wiki/Planta
http://pt.wikipedia.org/wiki/Qu%C3%ADmica_org%C3%A2nica
http://pt.wikipedia.org/wiki/Plantas_medicinais

QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

7

A destilacdo por arraste de vapor € um método de isolamento e
purificacdo de substancias que se aplica a liquidos imisciveis em &gua ou com
miscibilidade muito pequena.

Os Oleos essenciais, na sua grande maioria, sdo imisciveis em agua e o
processo de destilacdo consiste, essencialmente, em volatilizar o 6leo essencial
com uma corrente de vapor de agua. A temperatura elevada do vapor auxilia na
ruptura das vesiculas existentes no vegetal, liberando uma quantidade maior de
oleo.

A temperatura de ebulicdo da mistura sera aquela em que a pressao de
vapor total for igual a da pressédo atmosférica. Assim, como os 6leos essenciais
tém uma grande pressao de vapor (sdo muito volateis), a presséo de vapor da
mistura gasosa se igualara a pressao atmosférica, inferior a 100°C. Isso
representa uma grande vantagem, uma vez que os 6leos essenciais sdo muito

sensiveis ao calor, podendo se decompor em temperaturas maiores que 100°C.

Oleo Essencial Da Laranja

O 6leo essencial recém extraido das cascas da laranja (Citrus sinensis
L.) contém 95-98% do monoterpeno (-) limoneno ® com uma mistura de
outros terpenos (entre eles mirceno, a-pineno e alguns aldeidos
monoterpénicos) e aldeidos alifaticos (decanal, octanal, etc.). O limoneno pode
facilmente sofrer oxidacdo, a qual pode ser comprovada pela mudanca na

coloracgéo, odor e viscosidade do 6leo essencial.
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N

(-)-limoneno

(-) 1-metil-4-isopropenilciclohexen-1-eno

Oleo Essencial Do Cravo-da-india

O Cravo-da india é uma especiaria oriental amplamente utilizada na
culinaria e na terapéutica, acompanhando a histéria do desenvolvimento da
civilizacao.

O seu rendimento em 6leo essencial € excepcional, podendo atingir de
15-20% da sua massa. Sua composicao é caracterizada pela presenca de um
propenilfenol largamente preponderante, o eugenol. O teor dessa substéancia
no 6leo essencial varia entre 70-85%, majoritariamente na forma livre e uma

parte na forma de acetato de eugenila.

HO
OCHs

sugenol

4-propenil-2-metoxifenol
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Materiais e reagentes

No Quadro XXXII, apresenta-se a lista de materiais e reagentes para o
experimento de destilacdo por arraste de vapor (isolamento de produtos

naturais).

QUADRO XXXII — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO DE
DESTILACAO POR ARRASTE DE VAPOR (ISOLAMENTO DE PRODUTOS
NATURAIS)

Bico de Bunsen Baldo de fundo redondo

Kitasato

Pérolas de vidro

Tela de amianto

Béquer

Condensador

Suporte universal

Agua destilada

Casca de laranja

Cravo-da-india

Procedimento Experimental

Coloque &gua destilada até cerca da metade do volume do kitasato e
algumas pérolas de vidro. Tampe-o0, deixando um tubo de respiro. No baldo de
fundo redondo, coloque o material vegetal e agua até 50% do volume do baldo.

Ligue o aquecimento de forma mais intensa para o kitasato e de forma
mais branda para o baldo de fundo redondo. Certifiqgue-se de que o fluxo de
agua do condensador esta ligado e dé inicio a extracdo. Nao permita que o
gotejamento no frasco coletor seja muito rapido. Apos a evaporagédo de quase
a totalidade da &gua do kitasato, interrompa o aquecimento e faca a separagéo

do 6leo essencial com a agua, através do funil de decantacéo.
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No Quadro XXXIll, mostramos a MV e a EV do experimento de

destilacdo por arraste de vapor (isolamento de produtos naturais), com

possibilidades para a melhoria da verdura do experimento.

QUADRO XXXIIl — MV E EV DO EXPERIMENTO DE DESTILACAO POR ARRASTE
DE VAPOR (ISOLAMENTO DE PRODUTOS NATURAIS)

Pontos Fortes Pontos Fracos

C1l. Substancias sem indicacdo de riscos
fisicos.

C2. Substancias sem indicacdo de riscos a
saude.

C3. Substancias sem indicacdo de riscos ao
ambiente.

C4. Nao ha produgao de residuos ou geram-
se residuos inécuos (casca de laranja ou
cravo-da-india).

C5. Nao se faz necessario o uso de
solventes e auxiliares além dos reagentes
iniciais.

C8. Nao ha consumo de outros solventes
além da agua.

C10. Todas as substancias sao renovaveis.

C11. Utilizam-se substancias degradaveis e
inbcuas.

Cl12. O material extraido
aproveitado em outra aula.

pode ser

C13. Néao ha riscos de acidentes devido as
substéancias envolvidas.

Cl14. Uso de equipamentos com riscos
baixos ou moderados.

C6. Utiliza volume de agua maior que 50 mL.

C7. Ha consumo de agua com facilidade para a
extracdo durante o processo de resfriamento
dos vapores.

C9. Realiza-se em temperatura ou pressao
diferentes da do ambiente.

C15. Utiliza bico de Bunsen e tela de amianto
com riscos elevados. O amianto é apontado
como causador de asbestose, uma fibrose
pulmonar progressiva e de placas pleurais,
como o cancer de pulmdo. Causa ainda
mesoteliomas de pleura e peritdnio. O risco
aumenta linearmente com a exposi¢do
cumulativa e com o tempo desde a primeira
exposicdo (WUNSCH FILHO; NEVES &
MONCAU, 2001).
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Possibilidades Ameacas

- Substituir o bico de Bunsen e a tela de |- O uso excessivo de energia € inevitavel;
amianto utilizada no aquecimento por uma
chapa ou manta de aquecimento; - O uso excessivo de agua € uma ameaca se
ndo houver reaproveitamento.

- Propor um sistema de reutilizacdo da agua
do resfriamento.

..___p?,__.---"'
IPE: 91.67%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, as possibilidades de melhoria
apontam para a substituicdo do bico de Bunsen e da tela de amianto utilizada
no aquecimento por uma chapa ou manta de aquecimento, além de se propor
um sistema de reutilizacdo da &gua do resfriamento. No entanto, o uso
excessivo de agua e energia é inevitavel.

A métrica EV, construida apds as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P1, P5, P7, P10 e P12 totalmente
atingidos e o principio P6 parcialmente atingido.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
91,67%. A métrica EV possibilita uma andlise visual dos principios que,
correlacionada com a métrica MV, permite compreender que os principios P1

(prevencao), P5 (uso de solventes e outras substancias auxiliares), P7 (uso de
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substancias renovaveis), P10 (Planificacdo para a degradacéo) e P12 (Quimica
intrinsecamente segura) sdo atingidos, ou seja, verdes na visdo da QV. O
principio P6 (eficiéncia energética), devido ao uso de aquecimento ou
arrefecimento da temperatura (entre 0° e 100°C), manteve-se parcialmente
atingido.

Pés-laboratério

e Calcule o rendimento e compare para concluir de qual material se
obteve mais 6leo essencial. Redija um texto com os resultados do
experimento acima e as devidas discussdes, tendo como respaldo a
pesquisa teorica realizada no pré- laboratorio.

e Responda o quadro VIl de residuos proposto no capitulo anterior

(capitulo 3) e faca a concluséo.

Experimento Xll — Cromatografia em Papel (CP) e Cromatografia em
Camada Delgada (CCD)

Pré-laboratoério

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensao acerca dos conceitos sobre
principios basicos da cromatografia, critérios para escolha do solvente,
cromatografia em papel, cromatografia em camada delgada, cromatografia em
coluna e reveladores. Além disso, recomenda-se estudar o experimento e
conferir os riscos de todos os reagentes na tabela FISPQ pela plataforma
online EDUCA, disponivel em http://educa.fc.up.pt/, avaliar a MV e a EV
propostas ao final do protocolo experimental para aplicacdo das possibilidades

de melhorias apresentadas no experimento e a construcdo da EV, conforme
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orientacdes no capitulo 2 deste livro, para fins comparativos com a proposta

tedrica apresentada no protocolo experimental.

Objetivos

Compreender o principio da cromatografia; aplicar o conceito de
equilibrio de particdo em cromatografia; entender a adsorcédo diferencial de
compostos em um determinado adsorvente; reconhecer a separacdo de uma
mistura pela analise de um cromatograma; avaliar as melhorias propostas no

experimento e construir a EV.

Introducéo

A palavra cromatografia quer dizer “escrita em cor” em grego. Essa
técnica foi usada pela primeira vez em 1906 por Michael Tswett, um botanico
russo que conseguiu separar pigmentos de plantas em zonas de cores
distintas utilizando um vidro preenchido com carbonato de sédio (sélido) e
passando extratos de plantas através do tubo. No entanto, o uso da
cromatografia se tornou popular somente a partir de 1930, como um método de
separacao e identificacdo de substancias, inclusive as incolores, preservando,
porém, o nome da técnica.

O principio da cromatografia € 0 mesmo em que se baseia a extracao.
Trata-se da particio de uma substancia entre duas fases distintas. A
Cromatografia € um processo fisico de separacdo no qual os componentes a
serem separados distribuem-se em duas fases: fase estacionaria e fase movel.
Se uma substancia esta dissolvida na fase moével, se movera mais ou menos
rapidamente, de acordo com a solubilidade na fase mével e na fase

estacionaria.
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Quando a fase estacionaria € uma substincia sélida, em vez de
solubilidade relativa das substéncias, considera-se sua adsorg¢do relativa no
solido.

A fase estacionaria pode ser sélida ou liquida, de acordo com a técnica.
Ja a fase movel é um liquido (eluente) ou um géas (gas de arraste).

No caso de a fase movel ser liquida, a escolha do eluente deve ser
minuciosa, considerando a polaridade das moléculas tanto dos solventes
guanto das substancias a serem preparadas. Esse fator interfere muito na
eficiéncia da separacéo.

Consideremos a seguinte placa cromatografica (Figura Ill):

kg

Figura Il — placa cromatografica.

Se, a partir do ponto de aplicacdo da solucdo do composto
desconhecido, a distancia percorrida pela fase mével for X e a distancia
percorrida pelo composto for Y, o quociente entre Y e X denomina-se Rf — fator
de retencédo ou retardamento.

O valor de Rf pode identificar uma substancia, pois ele é caracteristico
da mesma em cada eluente empregado.
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Cromatografia em papel (CP)

A cromatografia em papel (CP) é uma das técnicas mais simples e que
requer menos instrumentos para a sua realizagdo, porém é a que apresenta as
maiores restricdes para a utilizacdo em termos analiticos.

Na cromatografia em papel, a fase estacionaria é uma tira de papel
denominada cromatograma — que pode ser feita de papel de filtro — e a fase
moével é um solvente inerte, ou seja, que ndo reage com nenhuma substancia
da mistura que sera analisada. A amostra que contém a mistura € aplicada
sobre a fase estacionaria e ndo deve entrar em contato direto com a fase
movel, a fim de se evitar solubilizacéo.

O principio da cromatografia em papel é o seguinte: quando a ponta da
tira de papel que contém a amostra da mistura é mergulhada no liquido
(eluente), esse liquido sobe pelo papel, arrastando consigo as substancias
existentes na mistura. Cada substancia da mistura possui uma afinidade
diferente com o solvente; desse modo, as substancias que possuem maior
afinidade sdo arrastadas mais depressa, enquanto as que possuem menor
afinidade eluem mais devagar. O surgimento de zonas incolores pode significar

a existéncia de alguma substancia incolor na mistura.

Cromatografia em Camada Delgada (CCD)

Na cromatografia em camada delgada (CCD), a fase estacionaria é
uma camada fina formada por um soélido granulado (silica, alumina, poliamida,
etc.) depositado sobre uma placa de vidro, aluminio ou outro suporte inerte.

E importante ressaltar que a CCD pode ser utilizada na identificacdo de

compostos organicos, liquidos e sélidos. Em todos os casos, é sempre

conveniente aplicar uma solugdo do composto conhecido sobre a placa para
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servir como padrdo. Apoés a solucgédo ter sido aplicada, ela é entdo colocada em

uma camara de eluigdo, conforme a Figura IV.

Figura IV — Camara Cromatografica

As substancias incolores também podem ser separadas por
cromatografia, conforme mencionado anteriormente. Nesse caso é necessaria
a utilizacdo de um revelador, que interage com a substancia e forma manchas
visiveis na placa. Entre os reveladores mais comumente utilizados estédo o iodo
e o cloreto de ferro (FeCls). Também é possivel utilizar cAmaras de UV, que

permitem a visualizagdo das manchas incolores no VIS.

Materiais e reagentes

No Quadro XXXIV, consta a lista de materiais e reagentes para
realizacdo do experimento de cromatografia em papel (CP) e cromatografia em
camada delgada (CCD).
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QUADRO XXXIV — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO DE
CROMATOGRAFIA EM PAPEL (CP) E CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA
(CCD)

Papel filtro Placa de CCD com silica
Béquer Placa de Petri

Eter etilico Hexano

Acetato de etila Acido acetilsalicilico

Alcool etilico Corantes

Canetas hidrogréficas Amostras que absorvem luz UV
Tubos capilares

Procedimento Experimental

Parte | — Cromatografia em Papel

Inicialmente, prepare a placa cromatografica com um béquer, cortando
um papel de filtro que recubra toda a sua lateral interna. Antes de inserir o
papel dentro do béquer, coloque cerca de 0,5 cm de eluente (alcool etilico) no
béquer e em seguida o papel. Tampe o béguer com uma placa de Petri e deixe
saturar.

Enquanto isso, prepare a placa cromatogréafica, cortando uma tira de
papel retangular que seja maior que o béquer. Marque com grafite uma linha a
cerca de 1 cm da base e aplique as amostras de canetas hidrograficas. A
aplicacdo das amostras deve ser equidistante.

Prenda a placa cromatogréafica na placa de Petri e coloque-a dentro da
camara cromatografica. Cuide para que a amostra ndo entre em contato direto
com o eluente. Aguarde até que o eluente percorra toda a placa cromatogréafica

e entdo retire-a, fazendo as observacgoes.
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Parte Il — Cromatografia em Camada Delgada (CCD)

Escolha do Eluente

Cada equipe ir4 preparar a camara cromatografica com um eluente
diferente: equipe 1 — hexano; equipe 2 — éter etilico; equipe 3 — alcool etilico.

Apligue a amostra 1 (uma mistura de corantes) na placa de silica-gel a
1 cm da base e de maneira equidistante. Espere secar. Faca também uma
marca com grafite a cerca de 0,5 cm do topo da placa. Coloque-a na camara e
aguarde. Tome os cuidados devidos. Aguarde até que o eluente atinja a marca
superior e retire-a da camara. Observe qual dos solventes foi capaz de
promover melhor a separagdo da mistura e calcule o Rf de cada uma das

substancias. Registre o valor de Rf de cada uma delas.

Parte Ill — Identificacdo de uma substancia
Utilizando o eluente que melhor separou a amostra anterior, prepare
uma camara cromatografica e teste uma nova mistura. Calcule o Rf de cada

uma das substancias e tente identificar os componentes da amostra.

Parte IV — Cromatografia para substancias incolores

Dissolva uma pequena amostra de acido acetilsalicilico em etanol e
aplique sobre uma placa cromatografica. Coloque em uma camara de eluicdo
com acetato de etila e deixe eluir até a marca superior da placa. Apos a
eluicdo, leve a placa a camara de UV. Marque o ponto onde se encontra a

marca do composto. Calcule o Rf.

Apresentamos a MV e a EV do experimento de cromatografia em papel

(CP) e cromatografia em camada delgada (CCP) no Quadro XXXV.
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QUADRO XXXV — MV E EV PARA O EXPERIMENTO DE CROMATOGRAFIA EM
PAPEL (CP) E CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA (CCP)

Pontos Fortes Pontos Fracos

C6. Nao ha consumo de agua.

C7. Nao ha consumo de agua como
facilidade.

C8. Com consumo baixo (V < 50 mL)
de solventes além da agua.

C9. Realiza-se em
pressdo ambientes.

temperatura e

C14. Uso de equipamentos com riscos
baixos ou moderados.

C15. Outros materiais vulgares séo
usados com baixos riscos ou
moderados.

Cl. Riscos fisicos: éter etilico — liquido
inflamavel (H224); pode formar peroxidos
explosivos (EUHO019); pode provocar
ressecamento da pele ou fissuras por
exposicao repetida (EUHO066).

Acetato de etila — liquido inflamavel (H225).
Hexano — liquido inflaméavel (H225).

C2. Riscos a saude: éter etilico — toxicidade
aguda (H302). Toxicidade sistémica de
orgdo-alvo especifico — exposicdo Unica e
sistema nervoso central (H336).

Acetato de etila — toxicidade sistémica de
orgdo-alvo especifico — exposicdo Unica e
sistema nervoso central (H336).

Acetato de etila — irritagdo ocular (H319);
pode provocar ressecamento da pele ou
fissuras por exposicéo repetida (EUH066).
Hexano — irritacdo da pele (H315); perigo
por aspiracdo (H304); toxicidade a
reproducdo (H361fd); toxicidade sistémica
de 6rgdo-alvo especifico — exposicao Unica,
Sistema nervoso central (H336); toxicidade
sisttmica de oOrgdo-alvo especifico -
exposicdo repetida Inalacdo, Sistema
nervoso, (H373).

C3. Riscos ao ambiente: hexano — perigoso
ao ambiente aquatico — Crbnico (H411).

C4. H& geracéo de residuos.

C5. Ha uso de auxiliares (solventes) com
possiveis riscos a salde e ao ambiente.

C10. Pelo menos uma das substancias nao
é renovavel.

Cl11. Os solventes utilizados ndo sao
degradaveis a produtos inGcuos.
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Possibilidades

- Os riscos referentes ao uso desses
solventes podem ser atenuados com a
substituicdo por solventes de menor
toxicidade, por exemplo Alcool 70% e
acetona comercial.

- O professor pode optar em nao
realizar a parte Il do experimento,
referente a escolha de eluentes, se
julgar que os objetivos da aula nao

serdo prejudicados.

C12. Os solventes restantes da pratica nao
podem ser reutilizados em outras praticas.

C13. Ha riscos de acidentes devido ao uso
das substancias envolvidas.

Ameacgas

- Nao é possivel realizar esse experimento
sem o uso de solventes.

IPE: 41.67%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizagcdo do experimento, as possibilidades de melhoria

apontam minimizar os riscos de uso de solventes com a substituicdo por

solventes indcuos, por exemplo, associar com alcool 70% e acetona. No

entanto, a ameaca de exposicao aos solventes organicos é inevitavel.
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A métrica EV, construida ap6s as analises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P5 e P6 totalmente atingidos, o P7
parcialmente atingido e os principios P1, P10 e P12 ndo atingidos,
considerados marrons e evidenciados em vermelho na Estrela.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
41,67%. A métrica EV possibilita uma andlise visual dos principios que,
correlacionada com a métrica MV, permite compreender que os principios P5
(uso de solventes e outras substancias auxiliares) e P6 (eficiéncia energética)
sdo atingidos pelo fato de nédo se fazer uso de solventes e outras substancias
auxiliares, ou estes serem indcuos, seguido de realizacdo do experimento em
pressdo e temperaturas ambientais. O principio P7 (uso de substancias
renovaveis) é parcialmente atingido, o que é explicado no uso de pelo menos
uma substancia renovavel (desconsiderando-se a agua), no caso do acetato de
etila (proveniente do etanol e demais constituintes). Os principios P1, P10 e
P12 (que tratam da prevencado, planificacdo para degradacdo e Quimica
intrinsecamente segura, respectivamente) ndo sao atingidos, ou seja, marrons
na visdo da QV. Dessa maneira, compreende-se ser uma técnica que utiliza
solventes e reagentes que apresentam riscos fisicos, a salde e ao ambiente,
além de produzir residuos nocivos em sua decomposicdo, o que resulta no
principio 10. Por se tratar de riscos, acidentes e uso de equipamentos, mesmo
sendo inexistentes as fontes de calor, é considerado pela métrica EV como

preocupante.

Poés-laboratoério

e Recomenda-se no poés-laboratério ao aluno redigir um texto com 0s
resultados do experimento acima e as devidas discuss@es, tendo como

respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré- laboratério.
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e Responda o quadro VIl de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 3) e faca a concluséo, apresentando os célculos de Rf e
mostrando como foi possivel identificar os componentes da solucao
problema. Explique, também, os cuidados necessarios na preparacao
da camara e na aplicagdo da amostra e responda qual o solvente
escolhido e o porqué. Expligue como sdo possiveis a separagédo e a

identificacdo de substancias através dessa técnica.

Experimento XIIl — Cromatografia em Coluna

Pré-laboratoério

Para a compreensédo dos fendmenos ocorridos neste experimento, o
aluno deverd buscar previamente a compreensdo dos conceitos e assuntos
pertinentes a técnica. Por exemplo, pesquisar como é possivel separar
substancias através da cromatografia em coluna; por que se faz a adicdo de
uma mistura de solventes as folhas do vegetal; o porqué do processo de
maceracédo; por que utilizar dois eluentes com polaridades diferentes; quais as
substancias obtidas em cada solvente; e, indo além com pesquisa sobre as
estruturas do azul de metileno e do alaranjado de metila, prever qual deles
eluirh melhor com éter e qual eluira com etanol. Além disso, recomenda-se
estudar o experimento e conferir os riscos de todos os reagentes na tabela
FISPQ pela plataforma online EDUCA, disponivel em http://educa.fc.up.pt/,
avaliar a MV e a EV propostas ao final do protocolo experimental para
aplicacdo das possibilidades de melhorias apresentadas no experimento e a
construcdo da EV, conforme orientagbes no capitulo 2 deste livro, para fins

comparativos com a proposta teérica apresentada no protocolo experimental.
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Objetivos

Compreender a utilizacdo da cromatografia em coluna como método de
separacdo de substancias organicas; avaliar as melhorias propostas no

experimento e construir a EV.

Introducéo

As colunas utilizadas em cromatografia podem ter de alguns
centimetros a alguns metros, porém o tamanho da coluna interfere na
eficiéncia da separacéo das substancias.

Na extremidade inferior da coluna, ha uma torneira que possibilita o
escoamento do eluente e das substancias separadas. A coluna cromatografica
€ preenchida com uma massa porosa de grande superficie, como por exemplo
silica-gel ou alumina.

A cromatografia em coluna requer quantidades relativamente grandes
de amostra. Ha, porém, a vantagem de ser um método preparativo, ou seja,
capaz de separar os componentes da amostra de tal modo que possam ser
coletados individualmente.

A coluna cromatografica € empacotada com uma suspensao da fase
estacionaria com o solvente de elui¢do, tomando o cuidado de vedar a saida
da coluna com algodéao ou 1a de vidro (Figura VI). A amostra € adicionada pela
extremidade superior e, em seguida, o solvente é adicionado continuamente,

deixando a amostra percolar pela fase estacionaria (adsorvente).

142



QUIMICA ORGANICA EXPERIMENTAL
Aplicacéo de Métricas Holisticas de Verdura: Estrela Verde e Matriz Verde

<—— Solvente

<€— Fase estacionaria

<«+— Algodao

http://gnint.sbq.org.br

Figura VI — Coluna Cromatografica

Assim, o componente que tiver maior afinidade com a fase mével sera
eluido com mais rapidez, sendo coletado primeiro. J& aquele que tiver mais
interacdo com a fase estacionaria eluira mais devagar e sera coletado
posteriormente.

Os vegetais produzem uma infinidade de substancias diferentes, que
podem ser classificadas como metabdlitos primarios e secundarios. Os
priméarios desempenham funcdes vitais nas plantas, enquanto 0os secundarios
desempenham outras diversas fungbes, como defesas contra predadores,
atracdo para polinizadores, etc.

Entre os metabdlitos secundarios encontram-se 0s pigmentos das
plantas, tais como o B-caroteno (pigmento amarelo-alaranjado), licopeno
(vermelho) e a clorofila (pigmento verde), a qual tem a funcéo de realizar a
fotossintese, mostrada abaixo. Esses pigmentos se apresentam como uma
mistura em que predomina a coloracdo verde, derivada da clorofila. Contudo,

com a técnica de cromatografia é possivel separa-los.
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Também a fase estacionaria estabelecerd interacbes com as

substéncias de modos diferentes. As fases estacionarias podem ser a silica ou
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a alumina e, dependendo do seu carater polar, poderdo interagir mais ou

menos com as substancias a serem separadas.

Materiais e reagentes

Os materiais e reagentes para o experimento de cromatografia em

coluna estéo relacionados no Quadro XXXVI.

QUADRO XXXVI — MATERIAIS E REAGENTES PARA O EXPERIMENTO DE
CROMATOGRAFIA EM COLUNA

Bureta Pistilo Suporte universal com garra metalica
Almofariz Algodao Eter de petrdleo

Béquer Gel Alcool etilico

Silica Acetona Folhas de vegetais

Folhas de espinafre

Procedimento Experimental

Preparacédo da amostra

Amasse cerca de 25 g de folhas de vegetais num almofariz, juntamente
com 10 mL de uma mistura (80:20) de éter de petr6leo e acetona. Para garantir
uma boa extracdo, as folhas devem ser amassadas até que o solvente adquira

uma coloragéo esverdeada.

Preparacéo da Coluna
Coloque algodao na parte inferior da bureta (utilizada como coluna
cromatografica). A coluna deve ser empacotada com silica-gel e suspensa no

solvente éter de petréleo, deixando-se a torneira semi aberta e batendo
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continuamente ao longo da mesma para que o ar seja expulso, obtendo-se

uma compactacao uniforme. Cuide para que o topo da coluna ndo seque.

Separacgéo das amostras

Ap6s verificar que a coluna esté uniforme, adicione cuidadosamente 4
mL do extrato bruto, obtido pela maceracdo do vegetal. Elua com éter de
petroleo, adicionando-o com o auxilio de uma pipeta e escorrendo-o0 pela
parede da coluna. Recolha cada substancia em frascos diferentes.

Apoés a eluicdo dessas substancias, inicie a adicao de alcool etilico para
a eluicdo das outras substancias.

A MV e a EV, com possibilidades de otimizacdo do experimento de

cromatografia em coluna, sdo mostradas no Quadro XXXVII.

QUADRO XXVII — MV E EV PARA O EXPERIMENTO DE CROMATOGRAFIA EM
COLUNA

Pontos Fortes Pontos Fracos

C6; C7. Nao ha consumo de agua como | C1l. Riscos fisicos: acetona — liquido e vapores
solvente ou como facilidade. altamente inflamaveis (H225).

Eter de petréleo — liquido inflamavel (H225).

C8. O consumo dos demais solventes é
menor que 50 mL. C2. Riscos a saude: acetona — provoca irritagéo
ocular grave (H319); pode provocar sonoléncia
C9. E realizado em temperatura e pressdo |ou  vertigem (H336); pode  provocar
ambientes. ressecamento da pele ou fissuras por exposicédo
repetida (EUH066).

C14. Usa equipamentos com riscos baixos. | Eter de petroleo - irritagdo da pele (H315) e
perigo por aspiracdo (H304); toxicidade a
C15. Utiliza materiais vulgares, com riscos reproducdo (H361f); toxicidade sistémica de
moderados. orgdo-alvo especifico — exposicdo Unica,
sistema nervoso central (H336); toxicidade
sistémica de orgao-alvo especifico — exposicéo
repetida, inalagdo, sistema nervoso central

(H373).
C3. Riscos ao ambiente: éter de petrdleo —
perigoso ao ambiente aquatico — Crbénico
(H411).
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C4. Ha geracéao de residuos.

C5. Ha uso de solventes com riscos a saude e
ao ambiente.

C10. Pelo menos uma substancia ndo é
renovavel.

Cl11. Pelo menos uma substancia ndo é
degradavel a produtos in6cuos.

C12. N&o usa substancias que podem ser
reutilizadas.

C13. Ha riscos de acidentes devido ao uso das
substancias envolvidas.

Possibilidades Ameacas

- As possibilidades relacionadas a essa |- Nao é possivel realizar a pratica sem o
técnica sdo a substituicdo da fase | emprego de solventes organicos.
estacionaria (silica gel) por aglcar comercial,
como propdem FONSECA; GONCALVES
(2004). Essa substituicdo representa mais
economia e facilidade de viabilizagdo a essa
prética.

P1

P12 P3

P P&

F7
IPE: 41.67%

Fonte: Autoria Propria
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Para a realizacdo do experimento, as possibilidades relacionadas a
essa técnica sdo a substituicAo da fase estacionéria (silica gel) por acucar
comercial, como propunham FONSECA; GONCALVES (2004) na técnica de
cromatografia em coluna, publicada na revista “Quimica nova na escola” n°® 20,
intitulada Extracdo e separacao de pigmentos do espinafre, disponivel em
http://gnesc.sbg.org.br/online/gnesc20/v20a10.pdf. Essa substituicdo

representa mais economia e acessibilidade a fase em discussédo. No entanto,
como todo experimento possui possibilidades de melhoria, apontamos as
ameacas que nao podem ser evitadas, como a utilizacdo e exposicdo de
solventes organicos.

A métrica EV, construida apos as analises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P5 e P6 totalmente atingidos, o P7
parcialmente atingido e os principios P1, P10 e P12 ndo atingidos, destacados
em vermelho na Estrela.

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
41,67%. A métrica EV possibilita uma andlise visual dos principios que,
correlacionada com a métrica MV, permite compreender que os principios P5
(uso de solventes e outras substancias auxiliares) e P6 (eficiéncia energética)
sdo atingidos pelo fato de nédo se fazer uso de solventes e outras substancias
auxiliares, ou por estes serem indcuos, seguido da realizacdo do experimento
em pressdo e temperatura ambientais. O principio P7 (uso de substancias
renovaveis) é parcialmente atingido, o que é explicado no uso de, pelo menos,
uma substancia renovavel (desconsiderando-se a agua), no caso das folhas de
espinafre e demais vegetais. Os principios P1, P10 e P12 (prevencdao,
planificacdo para degradacdo e Quimica intrinsecamente segura,
respectivamente) ndo sdo atingidos, ou seja, sdo marrons na visdo da QV.

Dessa maneira, compreende-se ser uma técnica que utiliza solventes e
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reagentes que apresentam riscos fisicos, a saude e ao ambiente, além de
produzir residuos nocivos em sua decomposi¢do, 0 que resulta no principio 10
nado cumprido. Por se tratar de riscos, acidentes e uso de equipamentos,
mesmo com fontes de calor inexistentes, € considerada pela métrica EV como

preocupante devido a exposicao.

Pés-laboratério

e Redija um texto com os resultados do experimento acima e as devidas
discussoes, tendo como respaldo a pesquisa tedrica realizada no pré-
laboratério.

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior
(capitulo 3) e faca a conclusdo respondendo a seguinte questao:
conhecendo a estrutura do azul de metileno e do alaranjado de metila,
considere que uma mistura das duas substancias foi eluida com etanol,
usando colunas contendo suportes diferentes: alumina e silica. Analise
e preveja qual substancia serd separada primeiramente em cada

coluna.

Experimento XIV — Extragcdo da Cafeina

Pré-laboratorio

Para a compreensdo dos fendbmenos ocorridos neste experimento, o
aluno devera buscar previamente a compreensdao dos conceitos e assuntos
pertinentes a técnica, como extracdo e purificagdo de chas, determinacdo de
ponto de fusdo, recristalizacdo, entre outros. Além disso, recomenda-se

estudar o experimento e conferir os riscos de todos 0s reagentes na tabela
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FISPQ por meio da plataforma online EDUCA, disponivel em
http://educa.fc.up.pt/, avaliar a MV e a EV propostas ao final do protocolo
experimental para aplicagdo das possibilidades de melhorias apresentadas no
experimento e a constru¢do da EV, conforme orienta¢cdes no capitulo 2 deste
livro, para fins comparativos com a proposta tedrica apresentada no protocolo
experimental.
Objetivos

O objetivo dessa pratica € extrair a cafeina do cha preto Mate Ledo e
determinar 0 seu ponto de fusdo; avaliar as melhorias propostas no

experimento e construir a EV.

Introducéo

A cafeina foi isolada do café por Runge, em 1820, e do cha preto por
Oudry, em 1827. Ela é encontrada ainda no guarana, erva-mate e outros
vegetais, e € responsavel pelo efeito estimulante de bebidas, como cha e café,
e de refrigerantes, como Coca-Cola e Pepsi-Cola. E também um dos principios
ativos de bebidas ditas “energéticas” (Red Bull, Power Flash, etc.). A cafeina
[(2,3,7-trimetil-1H-purino-2,6(3H,7H) — dional,3,7-trimetilxantina, 1) P.F. = 236
°C] pertence a familia dos alcaloides xantinicos.

Alcaloides sdo substancias organicas nitrogenadas de carater basico,
geralmente de origem vegetal, que provocam efeitos fisiol6gicos caracteristicos
nos organismos humanos. Contudo, nem todas as substancias classificadas
como alcaloides obedecem rigorosamente a todos os itens dessa definicéo.
Por exemplo, o alcaloide da pimenta (piperina) ndo € basico, mas tem
acentuada acao fisiologica. Do ponto de vista quimico, os alcaloides néo
constituem um grupo homogéneo de substincias. Quase todos, porém,

apresentam estrutura quimica derivada de um composto heterociclico. Uma
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classificacdo quimica de alcaloides baseia-se na estrutura desse heterociclico:
alcaloides da piridina (nicotina), da xantina (cafeina), da quinolina, do pirrol, do
indol, da piperidina, etc.

Certas familias vegetais sao particularmente ricas em alcaloides, como
as rubiaceas (café) e as solanaceas (fumo). A cafeina provoca um efeito
pronunciado no sistema nervoso central (SNC), mas nem todos os derivados
xantinicos séo efetivos como estimulantes do SNC. A teobromina, uma xantina
encontrada no cacau, possui pouco efeito no SNC, mas é um forte diurético e é
utilizada em medicamentos para tratar pacientes com problemas de retencéo
de agua. A teofilina (3), encontrada no cha juntamente com a cafeina, também
tem pouca ac¢do no SNC, mas é um forte estimulante do miocardio, relaxando a
artéria coronaria que fornece sangue ao coracao. A teofilina, também chamada
de aminofilina, é frequentemente usada no tratamento de pacientes que
tiveram parada cardiaca. E também um diurético mais potente que a
teobromina. Sendo um vasodilatador, é geralmente empregada no tratamento
de dores de cabeca causadas por hipertensao e asma.

A cafeina é relativamente téxica (LD50 = 75 mg/Kg), mas para se obter
uma dose letal de cafeina, o individuo deveria ingerir cerca de uma centena de
xicaras de café em um curto periodo de tempo. No Quadro XXXVIIl, séo
apresentadas as quantidades médias de cafeina encontradas em algumas
bebidas e alimentos.

Devido aos efeitos provocados pela cafeina no SNC, algumas pessoas
preferem usar café descafeinado. A descafeinacdo reduz o conteudo de

cafeina do café para aproximadamente 0,03 — 1,2%.

O Quadro XXXVIII traz a porcentagem em massa de cafeina presente
em bebidas e alimentos.
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QUADRO XXXVIII — PORCENTAGEM EM MASSA DE CAFEINA PRESENTE EM
BEBIDAS E ALIMENTOS

Bebida/alimento % em massa de cafeina

Café (moido) 0,06 - 0,10
Café (instantaneo) 0,03-0,07
Café (expresso) 0,17 -0,25
Café (descafeinado) 0,001 - 0,004
Cha 0,02 -0,07
Chocolate 0,005
Coca-Cola 0,015
Metodologia

Alcaloides sdo aminas e, portanto, formam sais sollveis em agua,
guando tratados com &cidos. A cafeina encontrada nas plantas apresenta-se
na forma livre ou combinada com taninos fracamente acidos. Ela é solavel em
agua, entdo pode ser extraida de graos de café ou das folhas de cha com agua
guente. Junto com a cafeina, outros inUmeros compostos organicos sao
extraidos e a mistura desses compostos é 0 que confere aroma caracteristico
ao cha e ao café. Entretanto, a presenca dessa mistura de compostos interfere
na etapa de extracdo da cafeina com um solvente organico, provocando a
formacédo de uma emulséo dificil de ser tratada. Para minimizar esse problema,
utiliza-se uma solugéo aquosa de carbonato de calcio. O meio basico promove
a hidrolise do sal de cafeina-tanino, aumentando assim o rendimento de

cafeina extraida.
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Materiais e reagentes

A seguir, a lista de materiais e reagentes para a extracdo da cafeina
(Quadro XXXIX).

QUADRO XXXIX — MATERIAIS E REAGENTES PARA A EXTRACAO DA CAFEINA

Sulfato de sédio anidro

Cha preto mate ledo

(NazS0.)

Funil de Buchner

Banho de gelo
triturado

Carbonato de calcio
anidro (CaCoOs3)

Frasco Erlenmeyer

Kitasato

Bastao de vidro

Suporte universal

Proveta de 250 mL e garra

Diclorometano (CHCly) Papel de filtro

Funil de separagéo

Proveta de 25 mL de 250 mL

Tolueno Béquer de 250 mL

Eter de petréleo Vidro de relégio Placa aquecedora

Procedimento experimental

1°. Pese 6 sachés de cha preto em um vidro de relégio, 105 mL de agua
destilada em uma proveta de 250 mL e 4,2 g de carbonato de célcio anidro em
um vidro de reldgio.

2°. Transfira todos os reagentes para um erlenmeyer de 250 mL.

3°. Ferva a mistura, com agitacdo ocasional, utilizando um bastéo de vidro por
20 minutos em uma placa de aquecimento.

40, Filtre a mistura quente em um funil de Buchner e esfrie o filtrado em banho
de gelo a 10-15°C por 10 minutos.

59, Transfira o filtrado para um funil de separacdo e extraia a cafeina com 4
porcBes de 10 mL de diclorometano, uma de cada vez, recuperando a fase
organica (extragdo multipla com agitacdo suave para evitar a formagéo de

emulsao).
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6°. Seque a fase organica com sulfato de sédio anidro (uma ponta de espétula)
e filtre por gravidade para um béquer de 250 mL.

7°. Evapore o extrato com o restante do solvente em banho de vapor até a
secura.

8°. Pese o residuo esverdeado de cafeina bruta e calcule a percentagem de
alcaloide no cha.

9°. O residuo pode ser recristalizado, dissolvendo-o em 2-3 mL de tolueno a
guente e adicionando algumas gotas de éter de petréleo (P.E. 60-80°C) até
formar o precipitado. Opcionalmente, a recristalizacdo pode ser realizada
utilizando-se acetona. Determine o ponto de fusdo do cristal e compare-o

com o descrito na literatura.

Elaboramos um questionario adicional, que pode ser empregado como
lista de exercicios.

Questionario:

1. O que se entende por recristalizacao?

2. Descreva todas as etapas de uma recristalizacéo.

3. A recristalizacdo € uma operacao fisica ou quimica? Por qué?

4. Cite algumas caracteristicas que um solvente deve apresentar para que seja
empregado na recristalizacao.

5. Por que é mais indicado que a solucdo seja esfriada espontaneamente
depois de aquecida?

6. Cite os métodos usados para acelerar a cristalizacdo de uma determinada
substancia.

7. Como é possivel determinar o grau de pureza de uma substancia cristalina?
8. Procure, no seu ambiente, situagdes em que processos de purificacdo sao
utilizados. Descreva esses processos.

9. Apresente a estrutura da cafeina e indique as fungfes orgéanicas.
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10. O que é um alcaloide?

11. Quais as estruturas dos heterociclicos piridina, piperidina, pirrol, quinolina,

indol e xantina?

A MV e a EV para o experimento da extracdo da cafeina, propostas

pelo colegiado de Quimica do IFPR (Palmas), sdo mostradas no Quadro XL.

QUADRO XL — MV E EV PARA O EXPERIMENTO DA EXTRAGCAO DA CAFEINA
PROPOSTO PELO COLEGIADO DE QUIMICA DO IFPR (PALMAS)

Pontos Fortes Pontos Fracos

Cl. O diclorometano ndo apresenta
riscos fisicos.

C7. Utiliza-se &gua como facilidade
(banho de gelo), em volume menor que
200 mL.

Cs. Consumo de solvente
(diclorometano) menor que 50 mL.

C12. O diclorometano
recuperado na fase organica.

pode ser

C14. Utiliza equipamentos com riscos
baixos ou moderados (placa de
aguecimento, rotaevaporador).

C15. Utiliza placa de aguecimento para
extracdo aquosa da cafeina e vidrarias
comuns de laboratério, sem riscos
consideraveis.

C2. Risco a saude: diclorometano
toxicidade  sistémica de  drgado-alvo
especifico exposicdo Unica, sistema
nervoso central (H336); carcinogenicidade
(H351); irritacdo da pele (H315) e irritacdo
ocular (H319).

C3. A utllizagdo do diclorometano
(organoclorado) apresenta riscos ao
ambiente.

C4. H& geracgéo de residuos.

C5. Faz—se o0 uso de solventes e auxiliares
(diclorometano e sulfato de sédio anidro).

C6. Utiliza-se 105 mL de agua destilada na
extrac@o (Consumo > 50 mL).

C9. Realiza-se em temperatura e pressao
diferentes das do ambiente.

C10. As substancias diclorometano e
sulfato de s6dio anidro ndo sdo renovaveis.
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C11. Os reagentes utilizados ndo s&o
degradaveis a substancias indcuas em sua
decomposicao.
C13. Ha riscos devido ao uso do reagente
diclorometano.

Possibilidades Ameacas

o experimento apresenta a| E inevitavel o uso de aquecimento e de
possibilidade de recuperacdo do | reagentes quimicos para a extracao.
diclorometano por destilacdo, podendo
ser reutilizado em outros experimentos.

IPE: 16.67 %

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo do experimento, a possibilidade relacionada a essa
técnica é a recuperacdo do diclorometano por destilacdo, podendo ser
reutilizado em outros experimentos. As ameacas concentram-se no uso de
aguecimento e reagentes quimicos para a extragao.

A métrica EV, construida apds as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P5 e P6 parcialmente atingidos e os
principios P1, P7, P10 e P12 nao atingidos, portanto, considerados marrons
(vermelhos na Estrela).

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela

plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
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16,67%. A métrica EV possibilita uma andlise visual dos principios,
correlacionada com a métrica MV. Nesse caso, 0 principio P1 (que trata da
prevencdo) nao foi atingido, pois utiliza reagentes com riscos fisicos, a salde e
ao ambiente e, além disso, h4 geracdo de residuos. Os principios P5
(solventes e outras substancias e auxiliares) e P6 (eficiéncia energética —
extracdo realizada sob aquecimento) foram parcialmente atingidos. O principio
P7 (usos de substancias renovaveis) foi parcialmente atingido, pois a técnica
de extracdo envolve o uso de diclorometano, que nao é renovavel. Os
principios P5, P10 e P12 (uso de solventes e outras substancias auxiliares,
planificagdo para degradagcdo e Quimica intrinsecamente segura,

respectivamente) ndo séo atingidos, ou seja, s&o marrons sob 0s aspectos da

QV.

Matriz de Cristalizacao

Dissolver o extrato da cafeina em 2 a 3 mL de tolueno a quente e
adicionar algumas gotas de éter de petréleo (p. e. 60-80°C) até formar o
precipitado. Opcionalmente, a recristalizacdo pode ser realizada utilizando-se
acetona. Determine o ponto de fuséo do cristal e compare-o0 com o descrito na
literatura.

No Quadro XLI, apresenta-se a MV e a EV para a etapa de

recristalizacéo da cafeina.

QUADRO XLI — MV E EV PARA A ETAPA DE RECRISTALIZAGAO DA CAFEINA

Pontos fortes Pontos fracos
C6. N&o utiliza agua como solvente ou|Cl. Risco fisico: éter de petréleo — liquido
reagente. inflamavel (H225).

Tolueno - liquido inflamavel (H225).

C7. Uso de agua como facilidade para ) o i i . .
C2. Risco a saude: éter de petroleo — toxicidade a
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banho de vapor (V < 200 mL).

C8. O volume de solventes empregados é
pequeno.

riscos
de

C14. Utiliza equipamentos com
baixos ou moderados (placa
aguecimento).

C15. Ndo ha riscos devido ao uso de
materiais comuns.

As possibilidades relacionadas a essa
pratica estdo no uso da acetona na fase de
purificacdo, ao invés de tolueno e éter de
petréleo. Os riscos relacionados ao uso da
acetona sdo muito menores gque 0s riscos
relacionados ao uso do tolueno (acetona —
H225: inflamavel).

reproducdo (H361f); toxicidade sistémica de
orgéo-alvo especifico — exposicdo Unica, sistema
nervoso central (H336); toxicidade sistémica de
orgdo-alvo especifico — exposicdo repetida,
sistema nervoso central (H373).

Tolueno — toxicidade sistémica de oOrgdo-alvo
especifico — exposicao repetida, sistema nervoso
central (H373); toxicidade a reproducao (H361d);
toxicidade sistémica de 6rgdo-alvo especifico —
exposi¢do Unica, sistema nervoso central (H336).

C3. Risco ao ambiente: éter de petrdleo —
perigoso ao ambiente aquatico — Cronico (H411).
Tolueno — riscos ambientais.

C4. Ha geracéao de residuos.

C5. Faz—se uso dos solventes éter de petréleo e
tolueno.

C9. Realiza-se em temperatura e pressao
diferentes das do ambiente.

C10. As substancias (éter e tolueno) ndo sao
renovaveis.

C11. Esse experimento ndo indica a utiliza¢éo ou
reciclagem das substdncias para outras
atividades.

C12. O éter de petréleo e o tolueno ndo séo
degradaveis e geram substancias nocivas em sua
decomposicao.

C13. O éter de petrdleo e o tolueno sé&o
inflaméveis e toxicos.

Possibilidades Ameacas

A ameaca é a impossibilidade de utilizar solventes
ainda mais verdes do que a acetona.
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IPE:16.67%

Fonte: Autoria Propria

Para a realizacdo da técnica de recristalizacao, as possibilidades para
sua melhoria estdo relacionadas a op¢do pelo uso da acetona na fase de
purificacdo ao invés de tolueno e éter de petréleo. Os riscos relacionados ao
uso da acetona — H225 (inflamavel) — sdo muito menores que 0S riscos
relacionados ao uso do tolueno — H225 (inflamavel), H373 (toxicidade
sistémica de o6rgdo-alvo especifico — exposicdo repetida, Sistema nervoso
central), H361 (toxicidade a reproducdo) e H336 (toxicidade sistémica de
orgao-alvo especifico — exposicao Unica, sistema nervoso central). A ameaca
€, basicamente, a impossibilidade de utilizar solventes ainda mais verdes que a
acetona.

A métrica EV, construida apés as andlises de critérios pré-determinados
pela métrica MV, apresentou os principios P6 e P7 parcialmente atingidos e os
principios P1, P5, P10 e P12 nao atingidos (em vermelho na Estrela).

O IPE (indice de Preenchimento da Estrela Verde), disponibilizado pela
plataforma online http://educa.fc.up.pt/avaliacaoverdura/, apontou IPE de
16,67%. A métrica EV possibilita uma andlise visual dos principios,
correlacionada com a métrica MV. Nesse caso, 0s principios P6 (eficiéncia
energética) e P7 (usos de substancias renovaveis) sdo parcialmente atingidos,

pois a técnica de recristalizagdo é realizada em temperatura entre 0° e 100°C,
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ndo muito além da ambiental (critério parcial de verdura), e utiliza, pelo menos,
uma substancia renovavel entre as demais nao renovaveis, como o cha mate
ledo. Os principios P1 (prevencgédo), P5 (uso de solventes e outras substancias
renovaveis), P10 (planificagdo para degradacdo) e P12 (Quimica
intrinsecamente segura) ndo sao atingidos devido ao uso do tolueno e do éter
de petréleo como reagentes iniciais (P1) e do éter de petrdleo como auxiliar
(P5), ambos apresentando riscos fisicos (H225), a saude (H361, H336, H373)
e, no caso do éter de petréleo, risco ambiental (H411), interferindo na verdura
guimica de ambos os principios da QV. Os principios P10 e P12, que
correspondem a planificagdo para degradagdo e a Quimica intrinsecamente
segura, ndo sdo atingidos na métrica EV, pois o éter de petréleo e o tolueno
ndo sdo degradaveis e geram substancias nocivas em sua decomposicao,
além de serem inflamaveis e toxicos; e, ainda, utiliza-se placa aquecedora para

aquecimento das substancias inflaméaveis, atenuando os riscos de acidentes.

Poés-laboratoério

e Responda o quadro VII de residuos proposto no capitulo anterior

(capitulo 3) e faca a concluséo.
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CAP[TULO 5

Considerac¢des Finais

Os principios da QV permitem avaliar que ela pode ser abordada e
problematizada perpassando as disciplinas curriculares em diferentes
conteudos da formacéo especifica do Quimico, dentre os quais exemplificam-

se 0s seguintes:

» Sintese organica — permite explorar os diferentes tipos de reacdes,
seus mecanismos, formacdo de subprodutos e o rendimento
reacional em confronto com a eficiéncia atomica;

» Técnicas e sinteses laboratoriais — permitem explorar os principios
de reducao através do emprego de experimentos em microescala;
prevencdo de geracdo de residuos; escolha e emprego de
substancias de menor toxicidade e oriundas de fontes renovaveis;
aplicacdo das métricas da QV (MACHADO, 2014); discussao da
importancia da Quimica intrinsecamente segura,

» Fisico-quimica — permite avaliar as questdes termodinamicas das
reagbes e suas preferéncias por determinados caminhos
reacionais; estudar o0s processos de catalise homogénea,
heterogénea e biocatalise e uso de fluidos supercriticos, que
tornam os processos mais verdes. Torna-se possivel ainda

relacionar as leis termodinamicas — especificamente a 22 lei,
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considerada a lei-limite da natureza —, permitindo problematizar o
mito do crescimento infinito e situar as transformacges quimicas
nesse contexto;

+ Técnicas instrumentais — permitem explorar as potencialidades do
uso das micro-ondas e ultrassom para a realizacdo de processos

reacionais com maior eficiéncia atbmica e energética.

No que concerne especificamente a analise da Verdura Quimica dos
experimentos de Quimica Orgénica — vistos no Capitulo 4 —, foi possivel
explorar os principios de reducdo através do emprego de experimentos em
microescala, prevencdo de geracdo de residuos, escolha e emprego de
substancias de menor toxicidade e oriundas de fontes renovaveis e aplicacao
das métricas da QV, bem como a promocdo da reflexdo e discussédo da
importancia da Quimica intrinsecamente segura nos bancos das Licenciaturas,
contribuindo, assim, para a formacéo de cidadaos e profissionais preocupados
com o meio ambiente que os cerca.

Consideramos importante reafirmar que a relacdo da ciéncia Quimica
com o ambiente é muito bem ilustrada por Machado (2004), ao apresentar um
panorama das diferentes relagbes estabelecidas entre a Quimica e o ambiente
no decorrer do século XX. Para Machado (2004), a relacdo da Quimica com a
dimensdo ambiental inicia-se no campo da Geoquimica, entendida como a
Quimica do ambiente, que se ocupou em estudar a existéncia natural das
substancias quimicas no ambiente, seus processos de formacgao,
comportamento, mobilidades, reacgdes, etc.

Posteriormente, com a inser¢cdo de substancias quimicas ndo naturais
ao ambiente — oriundas das mais diversas atividades quimicas —, surge a
Quimica no ambiente, que pode ser compreendida como a Quimica Ambiental,

por meio da qual avalia-se como as substancias langadas no ambiente pela
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atividade humana, em especial a decorrente da Quimica Industrial, se
comportam e o modo como se transformam nele (MACHADO, 2004).
Finalmente, Machado trata da QV como sendo a Quimica para o

ambiente, visto que essa corrente se preocupa com a

[...] protecdo do ambiente por parte de quem pratica a
guimica — procura que esta seja realizada de modo a
conservar o ambiente, por exemplo, com limitacdo ou,
preferivelmente, impedimento da dispersédo de poluentes e
contaminantes toxicos por parte da Quimica Industrial e
atividades a jusante (MACHADO, 2004, p. 59).

Assim, conforme esse autor, é possivel considerar que a relacdo de
cuidado e responsabilidade da Quimica com a dimensao ambiental se estreitou
por meio da QV, a partir do momento em que esta corresponde a uma nova
postura em relagcdo aos problemas ambientais, compreendidos em sua
dimensao biolégica e social.

No ensino, essa correlacédo é requerida por Vilches e Perez (2010) ao
considerarem que a maioria dos conteldos quimicos permite tratar de
guestdes socioambientais. Segundo esses autores, 0 ensino de Quimica pode
favorecer uma visdo global da situagcdo do mundo e das emergéncias
planetarias quando seu ensino ocorre de forma funcional, permitindo reflexdes
sobre as intrincadas redes de fatores que convergem para a problematica
socioambiental instalada.

Os autores defendem, porém, que essas questbes nao sejam
abordadas pontualmente, mas sim de maneira funcional, seja na educacao
basica ou superior, e alertam para que a abordagem parta de temas que
congreguem o0s conteddos e que permitam avaliar cuidadosamente as
guestdes tocantes a Quimica e ao ambiente natural, social e artificial, de modo

gue ndo sejam levados em conta exclusivamente os problemas provocados
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pelas atividades quimicas, mas também as suas contribuicbes para a
proposicéo de alternativas de enfrentamento.

E com vistas ao enfrentamento da insustentabilidade dos
procedimentos vigentes na pratica didatica da experimentagcdo que a presente
obra trouxe o viés da andlise da Verdura Quimica de protocolos de Quimica
Orgénica, buscando contribuir para a aquisicdo de conhecimentos que
fomentem préticas quimicas mais alinhadas com a ética e a responsabilidade
para com as questdes do ambiente e do bem-estar comum.

Esperamos que esse texto possa motivar professores e estudantes de
cursos de licenciatura em Quimica para o desenvolvimento de praticas mais
sustentaveis que as tradicionais, chegando a resultados mais eficientes e
benignos ao ambiente, conforme as possibilidades de melhorias apresentadas
nos experimentos de Quimica Organica durante o capitulo 4.

Entendemos que a QV pode proporcionar a abordagem de questdes
ambientais na esfera educativa, ajudando a desenvolver atitudes e
comportamentos mais responsaveis para o exercicio da cidadania no contexto
de sociedade em que nos encontramos, e assim favorecer a Educacédo
Ambiental e a Educacdo para a sustentabilidade — chamada também de
Educacédo para o Desenvolvimento Sustentavel (EDS) —, tanto na Educacéo
Béasica quanto no Ensino Superior.

Diante do exposto, compreendemos que a inser¢éo da QV na formacao
profissional, especialmente guando tratada sob a dimensao critica, colabora
para a ambientalizag&do do curriculo, & medida que traz para a cena uma nova
perspectiva de relacdo entre a Quimica — e 0s quimicos — e o ambiente, em
sua dimenséo natural/ecoldgica e humana/social.

Destacamos, nessa conjuntura, a formagédo de professores e nos
apoiamos em Marques et al, (2007) para defender que a insercdo do enfoque

CTSA e da QV nos cursos de formacdao inicial de professores de Quimica pode
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contribuir positivamente na formacéo desses professores e ajudar a promover
transformacdes no ensino dessa ciéncia no &mbito da Educacgéo Bésica.

Acreditamos que esses professores poderdo contribuir para que essa
perspectiva de atuacdo quimica chegue a base da educacdo e contribua,
assim, para os processos de Alfabetizacdo Cientifica e formacdo para a
cidadania. Nesse sentido, compreendemos que os professores de Quimica
precisam de suporte tedrico-metodoldgico, pois, conforme ANASTAS e
KIRCHHOOFF (2002, p. 689), “Educadores precisam de ferramentas
apropriadas, treinamento e materiais para integrar efetivamente a Quimica
Verde em seu ensino e na pesquisa’.

Com esse intento, € necessario que os educadores assumam e
impulsionem um compromisso por uma educacdo para a sustentabilidade.
Para tanto, a insercdo da QV na formacao de professores deve estar aliada a
vieses educacionais criticos, tais como o0 enfoque CTSA, a Educacao
Ambiental e a Alfabetizacéo cientifica, a fim de que se possa promover uma

nova racionalidade, sob a qual:

i) o0 homem é compreendido como parte integrante da natureza e
nao superior ou detentor desta;

i) compreende a dimenséo individual e social do homem e que,
portanto, avalia as relagbes sociedade/natureza sob um foco
nao individualista;

iii) reconhece as intrincadas relacdes entre a Quimica, suas
tecnologias e a sociedade, com suas dimensbes econbmica,
politica, histérica, cultural e ambiental, numa dindmica de causa
e efeito que ndo mais reside na ldgica linear pois, segundo

Pellanda (2009), estamos numa ldgica circular, em que nossas
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acOes tém efeitos que rebatem na causa, que por sua vez
dispara outros efeitos.;
iv) preocupa-se e compromete-se em exercer 0 seu conhecimento

guimico em prol de melhores préticas sociais e ambientais.

Defendemos ainda que a inser¢do dos principios da QV na formacao
de professores deve ir além das disciplinas especificas e compor também
aguelas destinadas a formacéo didatico-pedagdgica dos futuros professores,
reiteradamente as disciplinas de pratica como componente curricular (PPC),
gue devem se ocupar da didatica especifica da ciéncia em questao, visto que
esses principios poderao ajudar a compor também o conhecimento pedagdgico

do contelido.
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Esta obra serve dos interesses de académicos e profissionais -
notadamente os professores - do curso de Quimica e areas afins que
tenham intereése em conhecer a QV e suas métricas, bem como
colocar em pratica seus principios na realizagéo das atividades
quimicas. Foi elaborada a partir da implantagédo de um grupo de
Pesquisa e Estudo sobre a Quimica Verde (GEPEQV), que é
constituido por discentes colaboradores, bolsista do Programa de
Bolsa de Inclusao Social (PIBIS) e professores do curso de
Licenciaturaem Qmmlca do Instituto Federal do Parana (IFPR) o qual
tem como obJetlvo aprofundar conhecimentos, promover e realizar
investigacbes acerca da insercao da Quimica Verde em sua vertente
critica, notadamente na formacao de professores. Durante os estudos
foram selecionadds experimentos classicos de Quimica Organica,
comumente realizados: nos laboratérios do Instltuto Federal do
Parana e demais Instituicoes de Ensino Superior do Pajs, para analise
da verdura quimica, empregando as métricas Matriz Verde(MV) e

Estrela'Verde (EV) objetlvando verificar os pontos de!baixa verdura
quimica, suas ameagas e apontar possibilidades de melhoria da
verdura quimica dos:experimentos tornando-os menos impactantes
ao meio ambiente. Esperamos que esta obra poésa incentivar
professores e estudantes dos cursos de licenciatura em Quimica e
areas afins, parao desen\/‘p‘lvimento de atividades experimentais mais
‘Sustentéveis que as ‘pré}ticas didaticas tradicionais, | chegando a
resultados mais eficientes e benignos ao ambiente, ajudando a
desenvolveratitudes e comportamentos mais responsaveis para o
exercicio da cidadania, \no contexto de sociedade 'no qual 'nos
encontramos, e assim favbrece‘r a Educacao Ambiental e a Educacgéo
para a sustentabllldade -'chamada também de Educagao para o
Desenvolvimento Sustentavel (EDS) i
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