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RESUMD

Esse trabalho aborda a sintese da 7-alil-8-hidroxiquinolina, que
serve como substrato da sintese de um composto da classe 7-
alquil-8-hidroxiquinolina. Este composto é utilizado na extracao
liquido-liquido para recuperacdo de vérios metais, elementos de
transicdo e terras-raras. A metodologia, identificacio e
caracterizagdo do composto sao apresentados.

1. INTRODUGAO

Compostos de 8-hidroxiquinolinas substituidas e nao-substituidas
sao conhecidas por sua habilidade em se coordenar com ions de
uma variedade de metais de transicdo, formando complexos
relativamente estaveis, conhecidos como quelatos. Essa técnica é
muito usada em métodos quimico-analiticos (1).

Quelatos tém sido utilizados em processos de extracao
hidrometalGrgicos para recuperacao de valiosos metais a partir de
solucdes aquosas. Estes processos de extragdo compreendem
basicamente duas etapas. Na primeira etapa, uma solugao aquosa
impura contendo o metal desejado na forma de ions é posta em
contato com uma solugdo organica, nao miscivel com agua, do
extratante. O fon do metal é extraido da fase aquosa para a fase
organica, formando um quelato com o extratante orgdnico. Na
segunda etapa, transfere-se o metal extraido para uma solugao
aquosa, regenerando os ions do metal e formando uma solugao
relativamente concentrada do metal desejado. O metal pode,
entdo, ser recuperado desta solugdo por qualquer método

- conveniente de recuperagao, tal como eletrélise (2).
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O presente trabalho visa a preparagio do composto 7-alil-8-
hidroxiquinolina, de acordo com a reagao abaixo:

1) DMF N
Qij 2)MeOH/KOH _ -
Br
/\/ OH

Este composto, por sua vez, sera utilizado posteriormente na
sintese de um composto da classe 7-alquil-8-hidroxiquinolina
(figura abaixo) via uma cicloadicdo de Diels-Alder (2).
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2. OBJETIVO

Sintetizar compostos da classe dos 7-alquil-8-hidroxiquinolinas,
conhecidos comercialmente como KELEX, a serem utilizados
como extratantes orgdnicos em tecnologia mineral. Estes
compostos tém a propriedade de atuar como complexantes
efetivos e seletivos para uma vasta gama de metais, formando
compostos de alto valor agregado (1).

3. MATERIAIS E METODOS

O produto obtido na sintese foi analisado através de espectros de
absorcao na regiao do infravermelho, feitos em espectrofotémetro
Perkin-Elmer (MOD. 1600, SERIE FTIR); e através de andlise
elementar.
Os reagentes utilizados na sintese foram:

— 8-hidroxiquinolina, (VETEC);

— brometo de alila;

— dimetil-formamida (DMF);
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— metanol, (ISOFAR);
— hidréxido de potassio (KOH), (VETEC).

Em um baldo de 1 litro, tritubulado e de fundo redondo, coloca-se
cerca de 0,2 moles de 8-hidroxiquinolina dissolvida em 100 mL
de DMEF. Adiciona-se, entao, solugao de KOH em metanol ao
baldo.

Acopla-se ao balao um termémetro e um condensador de refluxo.
Apds a mistura alcangar a faixa de temperatura de 35-450C,
adiciona-se o brometo de alila (cerca de 0,2 moles).

A mistura é mantida em refluxo, sob agitacao vigorosa e a
temperatura média de 400C, por um tempo total de reagdo de 16
horas.

Lava-se o produto obtido com &gua destilada por duas vezes.
Depois evapora-se o solvente que ainda possa estar na fase
organica, por meio do rota-vapor.

4. RESULTADOS

Foram realizados 3 experimentos, usando a proporcdo de 1:1, em
numero de moles, de 8-hidroxiquinolina e brometo de alila. Os
resultados obtidos sao mostrados na Tabela a seguir:

Reagao 8-h.q.(g) 7-alil-8-h.q.(g) Rend.(%)

1 29.6 11,10 30,52
2 29.0 10.20 28,04
3 14.5 4.84 26,31

8-hq - 8-hidroxiquinolina; 7-alil-8-hq - 7-alil-8-hidroxiquinolina

Nota:

A propor¢do de brometo de alila para 8-HQ foi de 1:1 na reagdo 1; de 1:0,93 na
reagao 2 e de 1:0,90 na reagao 3. Dai, a possivel redugao no rendimento destas
reagdes se comparadas com a reagdo 1.
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5. CARACTERIZACAO E IDENTIFICACAO

A andlise dos espectros da amostra apresenta bandas de absor;éo
caracteristicas da alquilagao da molécula de 8-hidroxiquinolina
pela cadeia alilica. O pico na Figura 2, em aproxima_damente
3052 cm” , mostra uma deformagdo axial (C-H) de olefina. Esse
pico ndo é observado no espectro da molécula de 8-
hidroxiquinolina (Figura 1). Abaixo sao mostrados os espectros da
8-hidroxiquinolina e do 7-alil-8-hidroxiquinolina:
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Figura 1- Espectro padrio da 8-hidroxiquinolina
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Figura 2 - Espectro do 7-alil-8-hidroxiquinolina

A andlise elementar indicou que houve realmente a reacao de
alquilagdo, pois a proporg¢ao dos atomos de carbono, nitrogénio,
oxigénio e hidrogénio no produto estava de acordo com o que
era esperado para molécula de 7-alil-8-hidroxiquinolina.
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O composto mostrou-se soltvel em solventes organicos, tais
como cloroférmio e diclorometano.

6. CONCLUSAO

Embora tenha se conseguido a formagao do produto desejado, o
rendimento mostrou-se aquém do esperado. Mas, como esta é
uma rota de sintese que ainda estd em estudo, esperamos um
aumento de rendimento nas préximas reacdes, ja que algumas
adaptagoes ao procedimento estio sendo realizadas.
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