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5019 - Isolamento da trimiristina a partir da nozmoscada
0
HEC—DJJV\MMA
0
Noz-moscada HC—D)J%/\/\/\/\A
W
H,C—0
C%HSEDE
(723.2)

Classificacao

Tipos de reacéo e grupos de substancias
Isolamento do produto natural.
Acido carboxilico, triglicerideo, produto natural.

Técnicas de trabalho
Extracdo por microondas, recristalizacéo, filtragd@vaporacdo em rotaevaporador.

InstrucOes (escala em batelada de 9-25 g)

Materiais
Sistema de microondas ETHOS 1600 e aparelho decfib para extracdo a quente HEF 270
(MLS GmbH, Leutkirch), rotaevaporador, kitasat@iftipo Blchner.

Substancias de Partida

Etanol (pe 78 °C) 240 mL (trés vezes 80 mL)
Noz-moscada em po 9-15g (trés vézZeg)
Reacao

Para a montagem da aparelhagem de extracao naewgnpo de microondas ver:
“Instrucdes técnicas para a montagem de um apadelhextracdo e filtracdo a quente HEF
270 no sistema de microondas ETHOS 1600”

Em cada frasco de vidro no interior do aparelh@iadar 3-5 g de noz-moscada em po, uma
barra de agitacdo magnética e 40 mL de etanolnEmee o espaco entre os tubos internos e o
frasco de suporte com 40 mL de etanol.

Estabelecimento dos parametros:
O programa Easywa¥e aberto no computador e os seguintes paraméinadesinidos:
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t; (tempo para alcancar a temperatura programaahain;5
to (tempo na temperatura definida): 10 min;

To (temperatura ambiente);

T1 (temperatura definida): 120 °C;

P1 (poténcia no passo 1): 700 W;

P, (poténcia no passo 2): 500 W.

A agitacdo magnética € ativada e 0 programa eashici

Etapa final

O extrato etandlico obtido é armazenado duranteit® mo refrigerador. O precipitado da
trimistirina é filtrado através de um funil ou ffdtsinterizado e entdo seco. Se o0s cristais nao
forem incolores, o produto bruto é recristalizadoetanol.

O rendimento de a trimiristina pura a partir degl@e noz-moscada é de 0,6-0,9 g (4-6% da
guantidade de noz-moscada utilizada); cristais orfimios e incolores; pf 54-55 °C (lit. 54-
55 °C).

O filtrado é concentrado no rotaevaporador, percamo como residuo um 6leo marrom
claro. Os seguintes acidos graxos podem ser ddtectaeste Oleo, depois de uma trans-
esterificagcdazom hidréxido de potéassio metandlico: &cido caréécido tridecandico, acido
miristico, acido pentadecandico, acido palmiticid@cis-10-heptadecendico e acido oléico.

Comentérios

Se a noz-moscada for pulverizada a partir da se@metgira por trituracdo total da noz-
moscada imediatamente antes do inicio da extragdendimento da trimiristina pode ser
aumentado em 20%. O rendimento do extrato totgué&alente a 50%.

Gerenciamento dos residuos

Reciclagem
O etanol evaporado é coletado e redestilado.

Disposicao dos residuos

Residuos Disposicao
Residuo da extracéo residuo domeéstico
Residuo da dgua-mae residuo domeéstico

Tempo

Extracdo com a preparac¢éo do processo 30 minutos.
Filtragdo 30 minutos

Recristalizagdo 30 minutos

Possivel Intervalo
O processo pode ser interrompido praticamente emgger estagio, no entanto o solvente
deve ser retirado do baléo reacional ainda quente.

Grau de dificuldade
Médio
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Caracterizacéo

Espectro de RMN'H do produto puro (300 MHz, CDCl)
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d (ppm) | Multiplicidade |NUmero| Atribui¢éo
de H
0,90 m 9 14-H, 28-H
1,2-1,4 m 60 4-H até 13-H, e 18-H até 27-H
1,5-1,77 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)
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Espectro de RMN**C do produto puro (300 MHz, CDC})
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d (ppm) Atribuicdo
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-4 até C-12 e C-18 até C-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
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Espectro de Infravermelho do produto puro(KBr)
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(cm) Atribuicao
2950 - 2850 Estiramento C — H, alcano
1730 Estiramento C = O, éster
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