5. CONCLUSAO

Comparando-se o resultado obtido no laboratorio p;ra 0
material de referéncia certificado SGS 35/905, (66,46 ot),do
resultado analitico para ferrq total pelo método em estudo
mostrou-se bastante satisfatorio.

Através deste trabalho, o CETEM teré{ tc_:dos os seus métodos,
de andlise quimica avaliados estatlstma_mernt_e, quanto a
precisdo, além de obter materiais de referéncia para sua

utilizag&o.
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1. INTRODUGAO

De acordo com o projeto PADCT para "Tecnologia Mineral”, o
objetivo do Centro de Tecnologia Mineral-CETEM & preparar
extratantes alternativos nos processos de separagao
liquido/liquido, que é uma das técnicas mais modernas
utilizadas pela metalurgia extrativa na recuperacdo de metais.,
Dentre os extratantes pesquisados, optou-se pela classe das 7-
alquil-8-hidroxiquinolinas, mais conhecidas comercialmente
como KELEX, que s&o compostos organicos bastante efetivos,
pois formam complexos com varios metais de interesse, como
por exemplo o galio. A primeira etapa da preparagdo dessas
substancias ¢ a obtengdo da quinolina a partir da sintese de
Skraup. As etapas posteriores resumem-se ao seguinte
procedimento:
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(a) sulfonagao da quinolina a 220°C gerando o &cido

sulfoquinolinico;

(b) fusdo alcalina do acido 8-sulfoquinolinico produzindo a 8-
hidroxiquinolina(oxina);

(c) alquilagao da 8—hidroxiquinolina.(Figura1).
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Figura 1 - Alquilagao da 8-hidroxiquinolina

xtratantes, procede-se a a|qgilag:ao
lefinas e alcoois primarios, oriundos
prima abundante € de

Para a obtencéo _desses e
da 8-hidroxiquinolina com O -t
dos 6leos vegetais, que sao matéria

baixo custo no pais.

2. OBJETIVO

como finalidade o estudo da reagao de

O presente trabalho tem do-se a resina de

alquilagado da 8-hidroxiquinolina, en_mpregan
troca idnica Amberlyst-15 como catalisador.

3. METODOLOGIA

esina fortemente &cida, formada _pe|0
Ibenzeno, contendo o grupo funcional
tem estrutura macroporosa, O que
tes liquidos ou gasosos a0S

Essa caracteristica
aumenta a atividade

A Amberlyst-15 & uma e
copolimero estirenq-dnwm
sulfénico. Além disso,
permite o facil acesso de reagente )
jons hidrogénio presente‘s na resina (e).
confere porosidade fixa a resina, o qu

catalitica (3).
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A alquilagéo da 8-hidroxiquinolina, quando realizada através de
catdlise &cida heterogénea, utilizando a resina de troca
ibnicaAmberlyst-15, tem vantagem sobre os procedimentos
convencionais, pois a reagdo € limpa e com um minimo de’
produtos indesejaveis, sendo o catalisador faciimente removido
do meio reacional (2, 4).

Para realizar os ensaios de reatividade da 8-hidroxiquinolina,
utilizam-se um baldo de fundo redondo tritubulado de 100ml,
adaptado a um condensador de refluxo, um funil de adigdo com
equalizador de pressdo e um sistema de entrada de nitrogénio
super seco, adicionam-se quantidades determinadas de 8-
hidroxiquinolina, de resina Amberlyst-15 e nitrobenzeno. Em
seguida agita-se a mistura vagarosamente ate, atingir uma
temperatura entre 70-80°C para ent&o, adicionar lentamente o
agente alquilante. Na etapa seguinte, o sistema & mantido na
faixa de temperatura por mais 3 h. A mistura resultante & filtrada
ainda quente, e a resina recuperada por lavagem com solvente.

Foram utilizados os seguintes sistemas de alquilagao: 8-
hidroxiguinolina/1-octanol, 8-hidroxiquinolina/1-noneno e 8-
hidroxiquinolina/isopropanol. Para cada um dos sistemas, foram
realizadas mais de uma reagdo, em que procurou-se modificar
algumas variaveis do processo (concentragées, temperatura,
tempo, agitagéo etc.), a fim de otimizar o mesmo.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

Foram realizadas analises por cromatografia gasosa das
reagdes de 8-hidroxiquinolina/1-octanol, utilizando-se
nitrobenzeno como solvente. Os dados obtidos mostraram que
poderia n&o ter ocorrido a alquilagéo, porque os picos de
nitrobenzeno (solvente) e 1-octanol sairam juntos. Uma
possivel explicagcdo seria a de que o nitrobenzeno pudesse
estar impuro, o que se comprovou com uma analise
cromatografica.
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As reacbes de alquilagao da 8-hidroxiquinolina, nas quais nao
foi utilizado nitrobenzeno como solvente, ocorreu a pulverizagao
da resina. Ndo se conseguiu explicar a razdo desse fendbmeno
da pulverizagdo da resina. Os produtos das reagdes de
alquilagéo foram analisados por cromatografia gasosa.

5. CONCLUSAO

De acordo com os dados obtidos pela cromatografia gasosa,
nao se pode chegar a nenhuma conclusao final a respeito da
realizagdo da alquilagao da 8-hidroxiquinolina.Acredita-se que 0O
fato de ndo ocorrer a alquilagao pode estar ligado a ocorréncia
de uma reagao de neutralizagao. Analise quimicas adicionais da
resina poderiam esclarecer melhor o fenémeno.
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1. INTRODUGAO

Em _v:rtque Qa necessidade de aprimorar os métodos de
analise, inserir maior precisdo aos resultados e facilitar

tra?palhos técnicos, sdo realizados os trabalhos de isdo
critica da metodologia analitica de laboratério (6) Nt o

Est_e ~trabalho pen:nite a catalogacdo de métodos, bem como
:zwspes e alt(_aragoes, podendo serem feitas diretamente pelos
cnicos, mediante a aprovagéo dos quimicos responsaveis.

A i
S revisbes abrangem a parte ortografica, verificagdo

experimental no laboratorio e a ad 50 2
ABNT, ASTM e ISO. WSS
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