480 Parte Seis As Técnicas

Gosselin, R. E., Smith, R. P., and Hodge, H. C. Clinical Toxicology of Commercial Products, 5th ed. Baltimore,
MD: Williams & Wilkins, 1984,

Lenga, R. E., ed. The Sigma-Aldrich Library of Chemical Safety Dara. Milwaukee, WI: Sigma- Aldrich, 1985.

Lewis, R. J. Carcinogenically Active Chemicals: A Reference Guide. New York:Van Nostrand Reinhold, 1990.

Lewis, R. J., Sax’s Dangerous Properties of Industrial Materials, 8th edition, New York: Van Nostrand Reinhold,
1992,

The Merck Index, 13th ed. Rahway, NJ: Merck and Co., 2001.

Prudent Practices in the Laboratory: Handling and Disposal of Chemicals. Washington, DC: Committee on
Prudent Practices for Handling, Storage, and Disposal of Chemicals in Laboratories, Board on Chemical
Sciences and Technology, Commission on Physical Sciences, Mathematics, and Applications, National
Research Council, National Academy Press, 1995,

Renfrew, M. M., ed. Safety in the Chemical Laboratory. Easton, PA: Division of Chemical Education, American
Chemical Society, 1967-1991.

Safety in Academic Chemistry Laboratories, 4th ed. Washington, DC: Committee on Chemical Safety, American
Chemical Society, 1985.

Sax, N. L, and Lewis, R. I. Dangerous Properties of Industrial Materials, 7th ed. New York: Van Nostrand
Reinhold, 1988.

Sax, N. L, and Lewis, R. J., eds. Rapid Guide to Hazardous Chemicals in the Work Place, 2nd ed. New York: Van
Nostrand Reinhold, 1990.

Enderecos uteis da internet relacionados a seguranca
Interactive Learning Paradigms, Inc. i
http://www.ilpi.com/msds/
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http:/fwww.sigmaaldrich.com/Area_of_Interest/The_Americas/United_States.html

VWR Scientific Products

http://www.vwrsp.com/search/index.cgi2tmplSmsds

TECNICA 2 |

O Caderno de Laboratoério, Calculos e Registros de Laboratério

Mencionamos, na Introducao deste livro, a importancia da preparagdo prévia para tornar mais eficiente Q; b
o trabalho de laboratério. Apresentamos aqui algumas sugestdes de informagdes especificas que vocé s,
deveria tentar obter no estudo prévio. Como uma grande parte destas informagoes devem ser obtidas
enquanto vocé estiver preparando o caderno de laboratério, os dois assuntos, estudo prévio e preparagio

do caderno, sdo desenvolvidos simultaneamente. B
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Uma parte importante do trabalho de laboratério € aprender a manter um registro completo de
cada experimento ¢ de cada dado obtido. Com muita freqiiéncia, o registro descuidado de dados e ob-
servagoes leva a erros, frustragdes e perda de tempo devidos a repeticiio desnecessiria de experimentos.
Quando relatérios sdo exigidos, vocé descobrird que a obtencio ¢ o registro correto de dados podem
facilitar muito o processo de escrevé-los.

Problemas especiais decorrem do fato de que as reagdes orgénicas raramente sio quantitativas.
Com fregii€ncia, os reagentes devem ser usados em grande excesso para aumentar a quantidade de pro-
duto. Alguns reagentes sdo dispendiosos e, portanto, deve-se ter muito cuidado na medida das quantida-
des dessas substancias. Muitas reagdes indesejdveis freqiientemente ocorrem. Estas reagOes a mais, ou
reacdes laterais, formam produtos indesejdveis. Estes produtos sdo chamados de subprodutos. Estes
problemas mostram por que vocé deve planejar cuidadosamente o procedimento experimental antes de
fazer o experimento no laboratério.

2.1 O CADERNO DE LABORATORIO

Use um caderno de folhas presas, numeradas, para registrar dados e observacdes durante os experi-
mentos. Se as folhas ndo estiverem numeradas, faca isso antes de qualquer coisa. Um caderno preso
por uma espiral ou um caderno do qual pode-se remover facilmente as folhas nio € aceitdvel porque a
probabilidade de extravid-las € alta.

Todos os resultados e observagdes devem ser registradas no caderno. Toalhas de papel, guardana-
pos ou papel de rascunho perdem-se ou sio destruidos com facilidade. E uma pritica de laboratério ruim
usar este tipo de papel. Todas os registros devem ser feitos com tinta permanente. E frustante quando
informagdes importantes desaparecem do caderno porque foram registradas com tinta lavavel ou lapis e
ndo resistem a um banho acidental provocado pelo colega ao lado. Como vocé estar4 usando este cader-
no no laboratério, ele ficaré sujo ou manchado por produtos quimicos, cheio de anotacdes riscadas ou
mesmo chamuscado. Espera-se que isto acontega, pois € parte normal do trabalho de laboratério.

Seu professor pode verificar seu caderno de laboratério a qualquer momentos logo, mantenha-o
atualizado. Se o professor pedir relatérios, serd mais facil preparéd-los a partir dos dados registrados no
caderno.

2.2 FORMATO DO CADERNO DE LABORATORIO
A. Preparacao prévia

Cada professor prefere um formato diferente de caderno de laboratério. Esta variedade vem de expe-
riéncias e filosofias de trabalho diferentes. Obtenha instruges de seu professor sobre como organizar
seu caderno de laboratério. Certos aspectos, entretanto, sdo comuns aos varios formatos possiveis. A
discussio a seguir indica o que deve ser incluido em um caderno de laboratério tipico.

Seria muito iitil, e vocé poderia ganhar muito tempo de laboratério, se, antes de chegar ao labo-
ratorio, vocé soubesse, para cada experimento, as reacdes principais, as possiveis reagdes laterais, o
mecanismo e a estequiometria e se vocé compreendesse bem o procedimento ¢ a teoria por trds dele.
Entender o procedimento pelo qual o produto desejado serd separado de materiais indesejdveis também
€ muito importante. Se vocé estudar cada um desses tGpicos antes de chegar ao laboratério, estard pre-
parado para fazer o experimento com eficiéncia. Vocé terd seu equipamento e seus reagentes preparados
no momento do uso. O material de referéncia estard a disposigio quando for necessdrio. Por fim, o con-
trole eficiente do tempo permitird que vocé use com vantagens os longos perfodos de reagiio ou refluxo
para fazer outras operagdes, tais como fazer experimentos mais curtos ou finalizar os inacabados.

Nos experimentos em que um composto € sintetizado a partir de outros reagentes, isto €, nos
experimentos preparativos, € essencial conhecer a reagio principal. Para fazer cdlculos estequiomé-
tricos, vocé deve equilibrar a equac@o da reagdo principal. Portanto, antes de comegar o experimento,
seu caderno ja deveria ter a equagfo equilibrada da reagéo pertinente. Usando a preparacio do acetato
de isopentila, ou 6leo de banana, como exemplo, voce deveria escrever:
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‘ﬁ ‘?H3
+
CH3—C—OH + CH3—CH—CH, —CH, —OH —»
Acido acético Alcool isopentilico

i g
CH3—C —O—CHy,—CH,—CH—CH; + H,0

Acetato de isopentila

Antes de comegar o experimento, escreva no caderno de laboratério as reagdes laterais possiveis
que transformam os reagentes em contaminantes (subprodutos). Vocé terd de separar estes subprodutos
do produto principal durante a purificagio.

Liste no caderno constantes fisicas como pontos de fusdo, pontos de ebuligdo, densidades e pesos

moleculares quando essas informagdes forem necessarias para fazer o experimento ou para efetuar cl-
culos. Vocé encontrard essas informagdes em fontes como CRC Handbook of Chemistry and Physics,
The Merck Index, Lange’s Handbook of Chemistry, ou Aldrich Handbook of Fine Chemicals. Registre
em seu caderno de laboratdrio, antes da aula, as constantes fisicas necessdrias para um experimento.
[ A preparagdo prévia também inclui o estudo de alguns assuntos, informagdes ndo necessariamen-
E te registradas no caderno de laboratério, que poderfo ser tteis para a compreensdo do experimento.
Dentre esses assuntos estdo a compreensdo do mecanismo da reagio, o estudo de outros métodos de
preparacio da mesma substincia e o estudo detalhado do procedimento experimental. Muitos estudan-
tes descobrem que um esquema do procedimento, preparado antes de chegar ao laboratério, ajuda-os a
usar seu tempo mais eficientemente, uma vez comegado o experimento. Esse esquema deve ser prepa-
rado em uma folha separada, e ndo, no caderno de laboratério.

Apo6s completar a reagdo, o produto desejado ndo aparece magicamente em sua forma pura. Ele
deve ser isolado de uma mistura, freqiientemente complexa, de subprodutos, material que ndo reagiu,
solventes e catalisadores. Vocé deve tentar escrever em seu caderno um esquema de separacio do
produto de seus contaminantes. Vocé deve tentar entender a razdio das instrugdes dadas em uma etapa
do procedimento experimental. Isto néo s6 ird familiariza-lo com as técnicas bésicas de separagio e pu-
rificagiio usadas na quimica orgéinica, como também ird ajudé-lo a compreender o uso dessas técnicas.
Este esquema pode tomar a forma de um fluxograma. Vide, por exemplo, o esquema de separagéo do
acetato de isopentila (Figura 2.1). A aten¢@o cuidadosa que vocé der a compreensio da separagdo, além
de familiarizd-lo com os procedimentos usados no isolamento do produto desejado, pode preparé-lo
para fazer pesquisas originais, em que no existem procedimentos experimentais preestabelecidos.

Ao propor um esquema de separagdo, observe que ele resume as etapas a serem feitas apds o tér-
mino da reagéo. Por isto, ele ndo inclui etapas como a adigdo de reagentes (4lcool isopentilico e dcido
acético) e de catalisador (4cido sulfiirico) ou o aquecimento da mistura de reagdo.

Algumas das informages descritas nesta se¢éo néo se aplicam ao caso de experimentos em que
um composto € isolado de uma dada fonte, e ndo, preparado a partir de outros reagentes. Estes experi-
mentos sdo chamados de experimentos de isolamento. Um experimento de isolamento tipico envolve
a obtencdo de uma substéncia pura a partir de uma fonte natural. Sdo exemplos o isolamento da cafeina
do ché ou do cinamaldeido do cravo-da-India. Embora a preparagio prévia dos experimentos de isola-
. mento seja um pouco diferente, ela pode incluir as constantes fisicas do composto a isolar e a proposta
i de um processo de isolamento. O estudo detalhado do esquema de separagio €, neste caso, muito im-
‘§ portante, porque ela € o centro deste tipo de experimento.
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B. Registros de laboratoério

Quando vocé comegar o experimento, mantenha seu caderno por perto de modo que vocé possa registrar as
operagdes que estd fazendo. No laboratério, o caderno serve de registro aproximado do seu método expe-
rimental. Dados de pesagens, volumes e constantes fisicas também devem ser anotados. Esta parte de seu




Técnica2 O caderno de laboratério, calculos e registros de laboratério 493

i T
CH3COCH,CH,CHCH;
CH, £
CH;CHCH,CH,0H Extraia 3X Camada (0] CH;
com NaHCO3 organica |
ol > CH3;COCH,CH,CHCH; | 7
amada de
I H,0 (tragos)
CH Adicione
H,0 | } Naz50,4
CH3;CHCH,CH,0H
[‘12804
Na,SO, - nH,0 <—— Remova com a
I pipeta Pasteur
CH3CO_ Na+ v
H,0 I
= CH3COCH,CH,CHCH; (impuro)
S0,%
Destile
|| L
CH3COCH2CH2CHCH3
puro

Figura 2.1 Esquema de separacdo do acetato de isopentila.

caderno de laboratério ndo deve ser preparada antes. O objetivo ndo € escrever uma receita, mas registrar
0 que voce fez e 0 que vocé observou. Isto permitird que vocé escreva o relatério sem recorrer i memdria.
Esses registros ajudardo outras pessoas a repetir o experimento da maneira mais semelhante possivel.

A amostra de caderno de laboratério encontrada nas Figuras 2.2 e 2.3 ilustra o tipo de dados e
observagdes que vocé deve registrar em seu caderno.

Quando seu produto tiver sido preparado e purificado, ou isolado, no caso de um experimento de
isolamento, registre os dados pertinentes, como pontos de fusiio ou de ebuli¢do da substincia, densida-
de, indice de refragiio e condigdes de determinagio dos espectros.

C. Calculos

Escreve-se a equagiio quimica da conversio total dos materiais de partida em produtos imaginando-se
a estequiometria simples ideal. Na verdade, isto raramente acontece. Reagdes laterais ou reagbes em
competi¢do ocorrem e ddo produtos diferentes. Em algumas reages de sintese, um estado de equilibrio
serd atingido, € uma quantidade aprecivel do material de partida ainda estars presente e poder4 ser re-
cuperada. Uma certa quantidade do reagente também pode estar presente, em excesso, se a reacio nao
se completar. Quando ela envolve um reagente muito caro, temos uma boa razio para querer saber até
onde um determinado tipo de reagdo converte reagentes em produtos. Em um caso como este, € prefe-
rivel usar o método mais eficiente para obter a conversio. Por isso, informagdes acerca da eficiéncia de
conversao das vdrias reagdes possiveis € importante para a pessoa que pretende usa-las.

A expressdo quantitativa da eficiéncia de uma reagfo é dada pelo seu rendimento. O rendimento
tedrico € o nimero de gramas do produto esperado para a reagdo na base da estequiometria ideal, ig-
norando as reagdes laterais, a reversibilidade e as perdas. Para calcular o rendimento teérico € preciso
primeiro determinar o reagente limitante. O reagente limitante é o reagente que nio estd presente em
excesso e do qual depende o rendimento total do produto. O método para determinar o reagente limitan-
te no experimento do acetato de isopentila € ilustrado nas paginas de amostra de caderno de laboratério
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A PREPARACAD DO ACETATO DE ISOPENTILA (DLEO DE BANANA)
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Figura 2.2 Amostra de caderno de laboratério, pagina 1.
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Figura 2.3 Uma amostra de caderno de laboratério, pagina 2.
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mostradas nas Figuras 2.2 e 2.3. Consulte seu livro-texto de quimica geral para obter exemplos mais
complexos. O rendimento tedrico € calculado pela expressdo

Rendimento tedrico = (moles de reagente limitante)(razio)(peso molecular do produto)

A razdo, aqui, € a razdo estequiométrica entre o produto e o reagente limitante. Na preparagdo do
acetato de isopentila, esta razdo é 1:1. Um mol de 4lcool isopentilico, em condicGes ideiais, deveria dar
1 mol de acetato de isopentila.

O rendimento € simplesmente o niimero de gramas obtidos do produto desejado. O rendimento
percentual descreve a eficiéncia da reag@o e ¢ determinado por

Rendimento percentual = Rendiments X 100

Rendimento teérico

O cilculo do rendimento tedrico e do rendimento percentual pode ser ilustrado com os dados
hipotéticos da preparagfo do acetato de isopentila:

. ‘. s n 3 : mol de acetate-de-isopemntita
Rendimento teérico = (6,94 X 10 zmoles.dealeeel—lsﬁpemﬂmﬁ)( ll - ;
mol de dlceetisopentilico

" ( 130,2 g acetato de isopentila
I > z

_mol de acetate-de-tsopentita

) = 9,03 g acetato de isopentila

Rendimento = 3,81 g acetato de isopentila

Rendimento percentual = %ﬁ- X 100 = 42,2%

No caso de experimentos cujo objetivo principal & isolar uma substincia como, por exemplo, um
produto natural, e nao, preparar e purificar o produto de alguma reacio, calcula-se a recuperacio per-
centual por peso, e néo, o rendimento percentual. Este nimero € determinado por

. Peso da substdncia isolada
Recuperagio percentual por peso = - — X 100
Peso do material original

Assim, por exemplo, se 0,014 g de cafeina foi obtido de 2,3 g de ch4, a recuperagio percentual
por peso da cafeina seria

0,014 g cafeina

—— X 100 = 0,61%
23 gcha

Recuperagio percentual por peso =

2.3 RELATORIOS

Virios formatos podem ser usados nos relatérios que descrevem resultados de experimentos de la-
boratério. Vocé pode escrever o relat6rio diretamente em seu caderno de laboratério em um formato
semelhante ao das amostras de relatério incluidas nesta se¢do. Seu professor pode solicitar um relatério
mais formal, que ndo esteja escrito no caderno. Quando se faz pesquisa original, esses relatérios devem
incluir uma descrigdo detalhada de todas as etapas experimentais. Com freqgiiéncia, utiliza-se o estilo
usado em peri6dicos cientificos como o Journal of the American Chemical Society. Seu professor pro-
vavelmente terd um formato preferido e, neste caso, lhe dird como proceder.
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2.4 ENTREGA DE AMOSTRAS

Em todos os experimentos preparativos e em alguns experimentos de isolamento, voce terd de entregar
a seu professor a amostra de substincia que preparou ou isolou. Como identificar esta amostra € muito
importante. Lembre-se de que aprender a identificar corretamente garrafas e frascos pode poupar tempo
no laboratdrio porque menos enganos serio cometidos. O mais importante € que a identificagdo correta
diminui o perigo futuro, inerente a amostras de material que ndo podem ser identificadas corretamen-
te.

Materiais s6lidos devem ser guardados e entregues em recipientes que permitam sua fdcil remo-
¢do. Por esta razdo, garrafas ou frascos de boca estreita nio sio usados para substincias sélidas. Os
liquidos devem ser guardados em recipientes que ndo permitam vazamento. Tenha cuidado para nio
guardar liquidos voldteis em recipientes com tampas de pléstico, a menos que vocé proteja a tampa com
um material inerte como Teflon. Se isto nio for feito, os vapores do liquido poderdo dissolver parcial-
mente o pldstico e contaminar a substincia.

Coloque na etiqueta o nome da substéncia, seu ponto de fusio ou de ebuli¢fo, o rendimento e o
rendimento percentual e seu nome. Segue-se um exemplo de etiqueta bem-preparada:

Acetato de Isopentila
PE 140°C
Rendimento 3,81 g (42,2%)
Joe Schmedlock

CNICA 3

Iraria de Laboratério: Cuidados e Limpeza

Como a vidraria € cara e vocé € responsével por ela, trate-a com cuidado e respeito. Se vocé ler cuida-
dosamente esta sec@io e seguir 0s procedimentos recomendados, poder4 evitar despesas desnecessirias.
Vocé também ganharé tempo, porque problemas de limpeza e substitui¢io de vidraria quebrada conso-
mem tempo.

Esta se¢@o dd algumas informagdes dteis aos que nio estio familiarizados com o equipamento
usado em um laboratério de quimica orgénica ou aos que estio inseguros quanto ao tratamento a ser
dado a estes equipamentos, tal como limpeza da vidraria e cuidados a serem tomados com o uso de rea-
gentes corrosivos ou cdusticos. No fim desta secdo estdo ilustragdes que mostram e nomeiam a maior
parte dos equipamentos que vocé encontrard em sua gaveta ou armdrio.

3.1 LIMPEZA DA VIDRARIA

A limpeza da vidraria € muito fAcil se vocg a fizer imediatamente ap6s o uso. E aconselhdvel “lavar
a louga™ assim que puder. Com o tempo, alcatrdes organicos deixados em um recipiente comecam a
atacar a superficie do vidro. Quanto mais tempo vocé esperar para limpar o vidro, maior o des gaste. Se
vocg esperar, a limpeza fica mais dificil porque a 4gua nio atingiré a superficie do vidro tio efetivamen-
te. Se vocé ndo puder lavar sua vidraria imediatamente ap6s o uso, coloque as pegas sujas em dgua com
sabdo. Um balde de pléstico de 2 litros € conveniente para isto. O uso do balde ajuda também a evitar a
perda de pequenas pegas de equipamento.

Virios tipos de sabdes e detergentes podem ser usados na limpeza da vidraria. Eles devem ser
experimentados antes de tentar solventes orgénicos. Estes dltimos podem ser usados porque os residuos
que ficam na vidraria usada sdo, provavelmente, soliveis. Apés o uso dos solventes, o equipamento ter4



