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1. INTRODUGAO

O Projeto Extratantes Orgénicos para Tecnologia Mineral tem
como objetivo sintetizar substancias que atuam como quelantes
(compostos organicos com alto poder de complexagédo de
metais) em processos de recuperagéo e purificagéo de metais,
tais como a 7-alquil, 8-hidroxiquinolina.

O trabalho utiliza a técnica de extragdo liquido-liquido,
empregada atuaimente pela metalurgia extrativa para
recuperagdo de metais com alto valor agregado, a partir de
rejeitos industriais oriundos do beneficiamento de minérios,
através de processo de lixiviag&o.

O desenvolvimento de métodos analiticos & essencial para o
progresso do projeto, pois através deles € possivel obter o
controle cinético, de massa e de rendimento das reagbes
envolvidas em todos os processos desenvolvidos, podendo
serem citados como exemplos a Sulfonagéo da quinolina e a
Fus&o Alcalina do acido sulfonicoquinolinico.
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A seguir sao apresentadas algumas das substancias
sintetizadas no laboratério.

P 0P j29

SO,H OH OH

Acido 8-Hidroxiquinolina 7-Alquil,
Sulfonicoquinolinico 8-Hidroxiquinclina

2. METODOLOGIA

Iniciou-se o trabalho atraves de metodos classicos de via umida
para o controle de matérias-primas, produtos intermediarios e
finais das reacdes, considerando-se sua boa reprodutibilidade e
a disponibilidade de reagentes e equipamentos.

Tentou-se o metodo da bromacgao ' para determinar a
concentragao da 8-hidroxiquinolina e o0 método de Kjeldahl para
a determinagao do teor de nitrogénio na quinolina e derivados.

Entretanto, esses métodos ndo deram resultados satisfatorios
devido as seguintes razdes:

a) o método da bromagdo consome muito tempo;

b) o metodo Kjeldahl apresentou valores mais baixos do
que os esperados.

Diante desses fatos, o estudo do desenvolvimento analitico foi
direcionado para as analises instrumentais, visando-se a
otimizagdo do tempo e mantendo-se a precisdo e exatiddo dos
resultados.

Iniciou-se essa etapa com a caracterizagdo das

sub_sténcias sintetizadas no laboratorio, exemplificando a
8-hidroxiquinclina, através do  espectrofotémetro PERKIN
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ELMER MOD. 1600-FTIR. Optou-se por esse meétodo pelo fato
de ja serem conhecidos espectros padrées dessas substancias.

Foi feito também o levantamento de curvas de calibragéo no
espectrofotémetro PERKIN ELMER UVNIS Lambda 12,
permitindo a determinag&o do rendimento total das reagbes
realizadas no laboratério. A exemplo tem-se a obtencéo da
8-hidroxiquinolina.

A 8-hidroxiquinolina sintetizada no laboratorio € purificada pelo
processo de destilagéo por arraste de vapor d'agua. Essa tem
uma solubilidade em agua de 0,5 g/100mL em pH minimo de
7.4 (1) e devido a essa solubilidade, ha necessidade de se
quantificar o teor da mesma nas aguas de cristalizagao.

Por meio de uma varredura feita no espectrofotémetro-UV, foi
determinado o comprimento de onda de melhor absorgao para
a 8-hidroxiquinolina. Verificou-se que o comprimento de onda
de 243,8nm foi o mais adequado, pois apresenta a melhor
banda de absorgéo.

Os resultados obtidos constam na Tabela 1 e na cuva de
calibragéo, Figura 1.

Tabela 1 - Concentragdo (%) da solugao 8-hidroxiquinolina/EtOH e
absorbancia no comprimento de onda 243,8 nm
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Figura 1 - Curva de calibragido do espectrofotébme F =
tro para determ
da concentragdo da 8-hidroxiquinolina. p inagdo

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

O meétodo de Kjedahl consiste na conversao de todo nitrogénio
dos gompostos presentes na amostra em aménia, que é
quantificada por titulometria Acido-Base.

Foram realizados experimentos, cujos resultados encontram-se
apresentados na Tabela 2. '

Tabela 2 - Resultados obtidos atrvés do método Kjeldahl. .
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Massa de N, (mg) EXP1 |EXPII | EXP Il | EXP IV

Tedrico 148,59 148,43 148,15 148,56
Obtido 1,4006 2,2403 1,5372 1,5943
Obtido /Tedrico (%) 0,94 1,51 1,04 1,07
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Conclui-se que o método Kjeldahl n&o se aplica a quinolina e
seus derivados por ndo converter em amoénia 0s compostos
nitrogenados, tipo amina, nitrocompostos,  hidrazonas,
semicarbazonas, etc. (2).

Acredita-se que o anel quinolinico possua grande estﬁpilidade
devido ao efeito de ressonancia da camada eletrqmca da
ligagdo n, dos anéis benzénico e piridinico, o que dificulta a
reatividade do nitrogénio.

Ao contrario das analises por via umida, obtiveram-se bons
resultados nas determinagdes espectrofotométricas-IV das
substancias produzidas no laboratério.

As Figuras 2 e 3 mostram os espectros de infravermelho que
caracterizam a 8-hidroxiquinolina obtida por M. B. Correa e .F‘
N. -Cersosimo (6), bem como a sintetizada no laboratério,
respectivamente.

8-hidroxiquinolina
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Figura 2 - Espectro de infravermelho da 8-hidroxiquinolina obtido por M.
B. Correa e F. N. Cersosimo
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Figura 3 - Espectro de infravermelho da 8-hidroxiquinolina sintetizada no
laboratério

A regido A do espectro indica a deformagao axial da ligagado O-
H associado em 3478cm™’ e a deformacao axial da Iiga?éo C-H
aromatico em 3047cm”. A regido B, em 1578 - 1433cm’™ refere-
se a vibragdo da ligagdo C=C de nicleo aromatico e
deformagdes axiais do anel para ligagbes C-C e C-N. A regi&o
C indica a deform¢&o angular da ligagdo O-H em 1380cm™. A
regido D, em 1223cm™ refere-se a deformacéo axial da ligagéo
C-O e a regido E, em 780 - 710cm™ indica a vibracéo angular
fora do plano da ligagdo C-H aromatica.

Dando prosseguimento as analises instrumentais com o auxilio
das curvas de calibragéo feitas para o espectrofotometro-UV,
obtiveram-se também bons resultados na quantificagdo da
8-hidroxiquinolina nas aguas de cristalizacdo, conforme
resultados apresentados na Tabela 3.

Procedeu-se com a leitura da absorbancia da agua de
cristalizag&o no comprimento de onda 243,8 nm . Com o auxilio

da curva, chegou-se a concentragdo, e ao rendimento total da
reacao.
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Tabela 3 -Resultados obtidos com a utilizagdo da curva de calibragdo da
8-hidroxiquinolina

Fusoes Alcalinas | 1°Rend. |  Abs. 2° Rend. | Rend.
Parcial) | Agua-méae | Parcials) | Totale)

[T 22,20 0,720 3,36 25,56
28 24,66 0,519 2,68 27,34
3? 17,62 1,932 14,84 32,46
42 19,91 1,442 10,45 30,37
52 21,40 1,299 3,04 24,43
6° 4768 1,003 2,83 50,51
72 48,62 2,098 7,60 56,23

4. CONCLUSAO

Avaliando-se os resultados encontrados nas analises por via
umida e via seca nas determinagdes das substancias, observa-
se que, pelos métodos instrumentais aplicados,foram obtidos
resultados satisfatérios com confiabilidade e precisao.
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