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1021 Isolamento da trimiristina da noz-moscada
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Classificacao

Tipos de reagéo e classes de substancias

isolamento de produtos naturais

ésteres de acidos carboxilicos, triglicérides, produtos naturais

Técnicas de trabalho
extragcdo com extrator Soxhlet, evaporagcdo com evaporador rotativo, recristalizacéo, filtragéo,
aquecimento sob refluxo, agitacdo magnética, aquecimento com banho de 6leo
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Instruces (escala em batelada de 25 g)

Materiais

baldo de fundo redondo de 250 mL, extrator Soxhlet de 100 mL, cartucho de extracao, la de
vidro, condensador de refluxo, agitador magnético com aquecimento, agitador magnético,
evaporador rotatdrio, kitassato, filtro de Blichner, dessecador, banho de 6leo

Substancias de Partida

Noz-moscada, finamente moida 25¢

Eter metil terc-butilico (pe 55°C) 150 mL

Etanol (pe 78°C) cerca de 150 mL
Reacdo

A aparelhagem consiste de um baldo de fundo redondo de 250 ml, com agitador magnético e
um aparelho de extracdo Soxhlet de 100 mL, acoplado a um condensador de refluxo. 25 g de
noz-moscada finamente moida sdo colocados no cartucho de extracdo e cobertos com um
pouco de 18 de vidro. 150 mL de éter metil terc-butilico sdo colocados dentro do baldo sob
agitacdo, o solvente é aquecido para refluxar até que o liquido extrativo que sair do cartucho
de extracdo seja incolor (cerca de 5 horas).

Etapa final

O solvente é evaporado com uma pressao final de 20 hPa. O frasco contendo o residuo é
resfriado em um banho de gelo ou na geladeira, até que o conteudo tenha cristalizado
formando uma pasta grossa.

Rendimento bruto do produto: 12 g

O produto bruto é recristalizado a partir da quantidade minima de alcool. Antes de filtrar os
cristais, o baldo é colocado na geladeira por pelo menos 30 minutos. A pasta cristalina é
filtrada e o produto é seco sobre silica gel em um dessecador a vacuo. No caso dos cristais
apresentarem coloracdo apds a primeira recristalizacdo, deve-se efetuar uma segunda
recristalizacéo.

Rendimento de 6,5 g (26% em relacdo a massa de noz-moscada utilizada); pf 54-55°C.

Gerenciamento dos residuos

Reciclagem

O éter metil terc-butilicoe o etanol evaporados a partir da solucdo mae sdo recolhidos e
redestilados.

Disposic¢éo dos Residuos

Residuo Disposicéo
Residuo de extracdo residuo doméstico
Residuo da solu¢do-mae residuo doméstico

Tempo
6 horas (sem considerar a recristaliza¢ao)
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Possivel Intervalo
Antes e ap0s a evaporacdo do solvente

Grau de dificuldade
Facil

Caracterizacao

Cromatografia de camada delgada - CCD
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Condigdes da analise:

Adsorvente: Placas Macherey e Nagel Polygram SilG/UV, 0,2 mm
Eluente ciclohexano/ acetato de etila 9.5: 0.5
Deteccdo Reagente de Vaughn ou vapor de iodo

(O reagente de Vaughn é composto de 45 mL de &gua, 5 ml de acido sulflrico
concentrado, 2,4 g de heptamolibdato de aménio tetrahidratado ((NH4)Mo0-0,4+4H,0) e
0,1 g de Ce(S0O4),).

(Vapor de lodo: A placa cromatografica seca é colocada em um recipiente contendo alguns
cristais de iodo. O recipiente é fechado e os cristais de iodo sdo aquecidos com uma pistola
de ar quente até haver a formagéo de vapor de iodo e consequentemente o surgimento de
manchas visiveis da substancia).

R (Trimiristina):

0,51

Espectro RMN *H do produto puro (300 MHz, CDCl5)
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S (ppm) | Multiplicidade | Nimerode H | Atribuigéo
0,90 m 9 14-H, 28-H
1,2-1,4 m 60 4-Hal3-He18-Ha27-H
1,5-1,7 m 6 3-H, 17-H
2,33 m 6 2-H, 16-H
4,16 dd 2 30-H,
4,31 dd 2 30-H,
5,28 m 1 29-H
7,26 solvente
2,11 acetona (impureza)

Espectro RMN **C do produto puro (300 MHz, CDCls)
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14,08 C-14,C-28
22,66 C-13, C-27
24,85, 24,89 C-3,C-17
29,06-31,90 C-4aC-12eC-18aC-26
34,04, 34,20 C-2,C-16
62,08 C-30
68,85 C-29
172,85 C-15
173,26 C-1
76,5-77,5 solvente
4
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Espectro de Infravermelho do produto puro (KBr)
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(cm™) Atribuicgo
2950 — 2850 Estiramento C — H, alcano
1730 Estiramento C = O, éster
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