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1. INTRODUGAO

O presente estudo consiste na sintese de insumos organicos
capazes de atuar como extratantes de diversos metais de forma
seletiva e eficiente, gerando materiais de alto valor agregado e
recuperando rejeitos industriais que contenham metais

estratégicos.

A linha de pesquisa foi direcionada para a sintese de delrivados
da quinolina. Esses compostos sao amplamente utilizados
como reagentes analiticos quantitativos, sendo tambémi, nas
suas formas alquiladas utilizados na separagéo de metals.por
efeito complexante através dos processos de extragao liquido-
liquido.

Para sintetizar os compostos da classe dos 7-alquil-8-
hidroxiquinolinas, ha necessidade de seguir uma rotq, passando
pelos intermediarios acido sulfénico  quinolinico e 8-
hidroxiquinolina.
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Neste trabalho sdo apresentados os resultados obtidos em
experimentos referentes apenas & etapa de sintese da 8-
hidroxiquinolina, a partir do acido 8-sulfénico-quinolinico.

2. MATERIAIS E METODOS

Os espectros de absorgao 'na regifio do infravermelho foram
obtidos em espectrofotometro Perkin-Elmer (Mod. 1600, SERIE
FTIR), usando-se pastilhas de brometo de sodio anidro
comprimidas (amostras sdlidas).

A determinagdo do ponto de fusdo foi realizada em uma
unidade de ponto de fusdo Quimis Q 340.21/3.

Os reagentes utilizados foram os seguintes: hidroxido de sadio
em micropérolas (Vetec), acido 8-sulfonico-quinolinico
produzido no laboratério e caracterizado por métodos fisicos.

3. METODOLOGIA

A fusdo alcalina (1) foi realizada em reator pré-aquecido a
temperatura de 300 - 320°C na proporgéo de 1 g de acido 8-
sulfénico quinolinico para 1,7 g de hidroxido de sodio. O &cido
foi adicionado apos completa fuséo da soda, vagarosamente e
sob vigorosa agitagdo, continuando o aquecimento por mais 15
min. Em seguida, verteu-se a mistura reacional resfriada em
agua deionizada, sendo acidificada com solugdo de acido
sulfarico (1:1) até pH=3 e refluxada por 1 h.

Depois a mistura foi neutralizada com solugdo de hidroxido de
sodio (10 N), ajustando-se o pH para 7,5 com adicdo de
carbonato de sodio. Em seguida foi submetida a destilagéo
atmosférica a 100°C, observando-se a formacéo de cristais de
8-hidroxiquinolina no destilado. Posteriormente os cristais foram
filtrados sob pressao reduzida e secos em estufa durante 2 h a
60°C.
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4. CONSIDERAGOES GERAIS

A 8-hidroxiquinolina € um composto resultante da fusdo aff de
um anel benzénico com um anel piridinico que apresenta um
grupamento hidréxido no C-8, resultante da fuséo alcalina do
acido 8-sulfénico-quinolinico. Sua sintese é tipica de nucleo
benzénico e apresenta a seguinte estequiometria:
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Figura 1 - Esquema da reacdo de obtencdo da 8-
hidroxiquinolina

A funcionalidade da 8-hidroxiquinolina esta relacionada a
formagdo de quelatos com diversos ions metalicos. Esses
quelatos apresentam baixa solubilidade e s&o formados devido
a localizacdo espacial do grupamento hidroxil e ao par de
elétrons isolado no atomo de nitrogénio, que favorecem a
complexagao dos ions.

O i T Legenda :
M
n M= Metal
/ n
— n = Valéncia

Figura 2 - Sal Metalico de 8-hidroxiquinolina
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5. RESULTADOS OBTIDOS

Seguem abaixo 0s resultados obtidos nos experimentos
realizados sob diferentes condigoes.

Tabela 1 - Resultados obtidos nos experimentos

Temperatura Rendimento
Reagbes Média (°C) Ac 8 5Q (g) 8 HQ (g) (%)
1 300 10,5000 1,8622 25.50
2 300 10,5000 1,9960 27,40
3 295 21,0000 4,7064 32,50
4 320 13,3000 2,8100 30,40
5 310 17,0923 2,8954 24,40
6 310 45,0000 15,7930 50,51
7 305 45,0000 17,5887 56,28
Ac 8-5Q = acido 8-sulfénico -quinolinico 8-HQ = 8 - hidroxi-quinolina

A observagdo da Tabela 1 permite verificar que houve um
incremento no rendimento da reacgdo, devido aos seguintes
fatores, considerados relevantes:

(a) agitacdo vigorosa e continua com o objetivo de
homogeneizar efetivamente os reagentes e aumento da
superficie de contato, j& que o sistema é constituido pela
soda em estado liquido e o acido 8-sulfénico-quinolinico
em estado sdélido;

(b) controle da temperatura dentro do reator (faixa de
temperatura 300 - 320°C);

(c) utilizagéo de refluxo durante 1 h para evitar a perda da 8-
hidroxiquinolina por sublimag&o.

Sendo a fusdo alcalina uma importante etapa na rota sintética
para obtencdo da classe das 7-alquil-8-hidroxiquinolinas, a
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otimizacdo dessa etapa & vital para implementagdo do

processo.

A utilizagdo de um reator fechado possivelmente determinara
melhores rendimentos, j& que acredita-se que ocorra perda de
produto por sublimagéo e possivel oxidagdo desse em contato
com o ar durante o processo.

6. CARACTERIZAGAO E IDENTIFICACAO DO PRODUTO

Para caracterizar e identificar a 8-hidroxiquinolina foram
utilizadas as seguintes técnicas:

(a) ensaios de solubilidade;
(b) ponto de fuséo;
(c) espectrofotometria na regido do infravermelho.

Inicialmente, procedeu-se aos ensaios de solubilidade
utilizando-se os seguintes solventes: propanona, diclorometano,
hexano, cloroférmio, agua.

Observou-se que o produto obtido apresentou solubilidade em
propanona, cloroférmio e diclorometano, o que esta de acordo
com a literatura.

Foi observado o ponto de fusao na faixa de 72 -74°C (liter. - PF:
73°C). '

Amostras do produto isolado de todas as reagbes de fusdo
alcalina foram submetidas a espectrofotometria de absorgao na
regido do infravermelho.

O espectro obtido de cada amostra foi comparado com o

espectro de uma amostra padrao e interpretado em relagdo as
suas bandas de absorg&o caracteristicas.
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7. CONCLUSAO

Mediante a metodologia empregada, pode-se obter com
sucesso a 8-hidroxiquinolina a partir do acido 8-sulfoquinolinico,
sendo esta caracterizada através de métodos fisicos de analise
que serviram como base para otimizag&o do processo.
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