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RESUMO

VARELA, Elis R. Sintese do isopropoxido de aluminio a partir de folhas de aluminio
comerciais. 2014. 42 f. Trabalho de conclusédo de curso (Curso de Bacharelado em
Quimica) — Universidade Tecnoldgica Federal do Parana. Pato Branco, 2014.

Este trabalho apresenta a sintese de um alcoxido de aluminio, o isopropoxido de
aluminio, tendo como material de partida uma mistura de folhas de aluminio
comerciais, folhas novas e folhas descartadas que seriam destinadas para
reciclagem. Neste estudo, a ilustracdo do mecanismo da reacdo de sintese do
isopropéxido de aluminio foi proposta. As formas de caracterizacdo do isopropoxido
de aluminio por meio da espectroscopia por infravermelho médio (FT-IR) em
diferentes tipos de suporte de amostra a amostra foi estudada. Traz como resultado
o apanhado de analises instrumentais realizadas e algumas observactes

independentes destes métodos a respeito da caracteristica da substancia.

Palavras-chave: Alcéxido. Sintese Organica. Analise instrumental. Caracterizacao

de compostos organicos.



ABSTRACTS

VARELA, Elis R. Synthesis of aluminum isopropoxide from commercial aluminum
sheet. 2014. 42 f. Trabalho de conclusdo de curso (Curso de Bacharelado em
Quimica) —Universidade Tecnologica Federal do Parana. Pato Branco, 2014.

It presents the synthesis of an aluminum alkoxide, aluminum isopropoxide, taking as
a starting material a mixture of commercial sheets of aluminum, new and used
sheets. In this study the illustration of the mechanism of the synthesis reaction of
aluminum isopropoxide was proposed. The ways to characterize the substance
through infrared spectrometry on different types of sample holder was studied. It
brings caught as a result of the instrumental analysis and some independent
observations of these methods about the characteristic of the substance.

Keywords: Alkoxide. Organic synthesis. Instrumental analysis. Characterization of

organic compounds.
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1 INTRODUCAO

O estudo da substancia em questdo € importante para compreender o
funcionamento da sintese organica. Com esta ferramenta é possivel obter em
laboratério muitos compostos organicos, sejam eles naturais ou ndo. Além disso, é
uma ferramenta multidisciplinar, pois, envolve diversas areas de estudo,
principalmente da quimica. (OLIVEIRA; CORREIA, 2011)

O presente trabalho aborda como tema principal a sintese de isoprépoxido de
aluminio, onde serdo apresentados 0s conceitos a respeito deste alcéxido, tais
como, sua sintese, caracterizacdo e aplicacdes. Testa uma metodologia adaptada e
trabalha com espectroscopia em infravermelho na identificacdo e caracterizacdo do
isopropoxido de aluminio apds a sua sintese juntamente com os estudos realizados

sobre o isopropoxido de aluminio.



13

2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Sintetizar isopropoxido de aluminio a partir de folhas de aluminio comerciais.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Sintetizar isoprop6xido de aluminio testando uma metodologia modificada e
adaptada para as condi¢des locais.

e Comprovar a obtencdo do isopropoxido de aluminio através da
espectroscopia em infravermelho.

e Descrever ou propor os mecanismos de reacdo de formacao do isopropoxido

de aluminio



14

3 REFERENCIAL TEORICO

3.1 ALUMINIO

O aluminio € o elemento pertencente a familia 13 na tabela periddica, € um
metal leve (densidade= 2,70 g/cm?3®) e resistente a oxidagcdo devido a sua alta
reatividade com o oxigénio da atmosfera formando uma camada de Oxido de
aluminio sobre a superficie do metal. Seu ponto de fusdo é a 660°C. Apresenta
elevada resisténcia mecanica e alta condutibilidade térmica. (ABAL, 2014)

O aluminio € encontrado na natureza em uma rocha denominada de bauxita,
rica em oxido de aluminio. O quimico dinamarqués Hans Christian Oersted, foi o
primeiro a isolar o metal. Do campo de mineracdo, a rocha é levada a industria de
aluminio que ira processar a bauxita e extrair a alumina pelos processos quimicos
inventados por Carl Joseph Bayer. Da alumina € extraido o aluminio por eletrdlise,
processo inventado por Charles Martin Hall e Paul Heroult, o metal liquefeito &
levado para a fundicdo onde ao final do processo pode sair na forma de lingotes,
blocos, folhas, etc. Outros processos podem ser aplicados para alterar as
propriedades do aluminio. (ABAL, 2014)

O aluminio pode ser produzido a partir de uma fonte diferente da forma
primaria, a partir de aluminio proveniente de lixo reciclavel. O Brasil é lider mundial
na reciclagem de latas de aluminio desde o ano de 2001, reciclando no ano de
2012, 98,3% das embalagens consumidas no ano de 2011. (ABAL, 2014)

Por ser infinitamente reciclavel e por suas caracteristicas, o aluminio tem
muitas vantagens, tornando-se interessante a diversas aplicagcbes e solucdes
sustentaveis, pois, ele esta presente no nosso cotidiano como na area de saude,

comunicacgdes, transporte, alimentagao, entres outros. (ABAL, 2014)
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3.2 ISOPROPOXIDO DE ALUMINIO

O isopropoxido de aluminio € um alcoxido de aluminio e € formado na reacao
de aluminio com isopropanol na presenca de um catalisador, por exemplo, iodo ou
cloreto mercdrico. E necessario um catalisador devido a baixa eletropositividade do
aluminio. Na reacdo de formacdo do isopropéxido de aluminio, o hidrogénio da
hidroxila do isopropanol € substituido pelo aluminio. (BRADLEY; MEHROTRA,;
ROTHWELL; SINGH, 2001).

O isopropoxido de aluminio (CeH21AIO3) € uma substancia solida, branca. A
temperatura de ebulicdo é 135°C a 10 mmHg. Seu peso molecular € 204, 243 g/mol
e seu ponto de fusédo é 119°C. (91" HANDBOOK OF CHEMISTRY AND PHYSICS,
2010-2011).

A reacdo de formacdo do isopropoxido de aluminio é representada na
equacdao (1) abaixo. (BROWN; MAZDIYASNI, 1969)

Hgrl, 1
AL+ 3C,H;0H — AL(OC3H,)s+ Hg+ 2 HCL+ —H, 1)

Os mecanismos 1 e 2 pressupdem a interacdo entre as moléculas,
apresentando o produto principal formado (isopropdxido de aluminio) e os produtos

secundarios da reacdo em cada caso.

3.2.1 Mecanismo 1: Reacéo a partir da formacéo de cloreto de aluminio

2 Al + 6 HgCl, — 2 AICls+ 3 Hg,Cl, (2)

2 Al + 3 Hg,Cl, — 6 Hg+ 2 AIC; (3)
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d I,f/;—%k\“\l a TN a
Al—Cl + H-O-CH(CH), D> A 5 H-O—CH(CHy), mmed> :;:u — B~ CH(CHy), + HCl +Hg
cl al b cl
c \f/ __“"‘\\ o
—_— A _I\S,j\,, H-0—-CH(CH,), + Hg +Hcl — “ /AI —O=CH(CH;), + HE+2HC| i
(CH,),HCO (CH5),HCO
(CH,HCD //’_“\ (CH;),HCO \J/ TN
Al —Cl + H-O-CH(CH,), + Hg+2HCl —=——3> N —,\Cl‘+ H- 0~ CH(CH;), + Hg +2 HCI
(CH,),HCO (CH,),HCO
(CH;),HCO
—_— /AI —O~-CH(CH;), + Hg+ 3HCI
(CH,),HCO

Figura 1- Mecanismo 1: reacdo a partir do cloreto de aluminio

Fonte: autoria propria

O mecanismo 1 apresenta um mecanismo presumindo que a formacgédo do
isopropoxido aconteca a partir da formacao do cloreto de aluminio no meio. Como é
observado na equacao (2), o cloreto mercurico reage com o aluminio formando o
cloreto de aluminio e o cloreto mercuroso (calomelano), calomelano ao ser formado
também ira reagir com o aluminio produzindo o cloreto de aluminio, dessa forma nas
duas reacbBes havera formacdo de cloreto de aluminio que posteriormente pode
reagir com o isopropanol formando o isopropéxido de aluminio, como apresentado
no mecanismo (1). Nota-se ainda na equacéo (2) a formacao de mercurio metalico,
que pode reagir e contribuir para a formacdo do isopropoxido de aluminio. O

esquema para esta reacdo sera descrito a seguir no mecanismo (2).
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3.2.2 Mecanismo 2: Reacéo a partir da amalgama Al/Hg

Al + HgCl, ——= Al— Hg+ 20~
Al — Hg + 2CI- + H-0O-CH(CH,) - Ly
& 32 Cl= + H—O CH(CH3), +Al —Hg

Al — Hg + “OCH(CH3); + HCl+Hg — s A2 —0OCH(CH;), + Hg+ HCl+Cl

AF2—0CH(CH;), + Hg+HCl+CF — s ClI~ + H-0"CH(CH;),+Hg+ 2 HCI

AlF2—OCH(CH;), + O CH(CH;), + 2 HCl+Hg Al—2 (OCH(CH;),)+ HgCl,

Cl= + H—O"CH(CH;), Hg+ 2H*+CI- Al(OCH(CHs),)s +2HCl+Hg+ % H,

Figura 2- Mecanismo 2: reagdo a partir da amalgama Al/Hg

Fonte: autoria prépria

“O cloreto de mercurio Il forma uma amalgama com o aluminio que reage com
o isopropanol, formando o isopropéxido de aluminio.” (BRADLEY; MEHROTRA,;
ROTHWELL; SINGH, 2001).

O mercurio formado no mecanismo 1 também pode reagir com o aluminio,
este Ultimo, posteriormente reage com o isopropanol e assim pode formar o
isopropéxido de aluminio, como apresentado no mecanismo 2. O ion cloreto liberado
no meio contribui para a substituicAo do hidrogénio ligado ao oxigénio do
isopropanol pelo aluminio.

“‘Nos dois mecanismos observa-se a formagdo de ions hidrogénio,
contribuindo para o abaixamento do pH, facilitando a formagédo da améalgama Al/Hg.”
(BESSONE, 2006)

“O cloreto de aluminio formado na reagéo atua como um acido de Lewis, pois,

ele pode receber um par eletrénico devido ao seu orbital de menor energia vazio. O
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isopropanol atua como uma base de Lewis, doando o par de eletrénico né&o
compartilhado.” (MCMURRY, 2011, p 61)

O isopropdxido de aluminio € encontrada na forma, dimérica, trimérica e
tetramérica. Nao foi encontrado isopropdxido de aluminio na forma monomérica
(Figura 3). A forma dimérica (Figura 4) do isopropoxido ocorre na fase de vapor e
liquefeita em temperaturas altas, enquanto que a trimérica (Figura 6) ocorre na fase
liquefeita e a forma tetramérica (figura 5) ocorre na fase sélida, tido como um
fendmeno de “envelhecimento”, ou seja, o0 isopropéxido trimérico que ocorre na fase
liquefeita enquanto resfria lentamente forma o tetramero. (SHINER, WHITTAKER,
FERNANDEZ, 1963) (KLEINSCHMIDT; SHINER; WHITTAKER, 1973)
(WENGROVIUS, J.H., ET AL, 1986) (OLIVER; PHILLIPS; WORRALL,1969) (91%
HANDBOOK OF CHEMISTRY AND PHYSICS, 2010-2011)

)\ PIo iPr oiPr

Figura 4-Estrutura molecular dimérica

Figura 3- Estrutura do isopropéxido de aluminio.
molecular do

isoprop6xido de Fonte: BRADLEY; MEHROTRA;
aluminio (mondémero) ROTHWELL; SINGH, 2001

Fonte: 91 HANBOOK
OF CHEMISTRY AND
PHYSICS, 2010-2011. N P

. O=—Al Pr' _s'Al
]Pl IPI' Pri \\()/ \
o0 i i OPr'
f . Pr'oO /()Pr
iPl‘O/Am_ iPx " X
1
iPrO_ | ?,o s W
\-,Al Al Pr'o OPr'
“*».0.-'"‘ —~ .
. 0/ . 0iPr Figura 5-Estrutura molecular tetramérica do
1Py .
iPr isopropéxido de aluminio.
Figura 6- Estrutura trimérica do Fonte: BRADLEY; MEHROTRA;

isoprop6xido de aluminio.
Fonte: SHINER; WHITTAKER;
FERNANDEZ, 1963.

ROTHWELL,; SINGH, 2001
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3.3 APLICACOES DO ISOPROPOXIDO DE ALUMINIO

3.3.1 Reacao Meerwein—Ponndorf—Verley

A Reacdo Meerwein—Ponndorf-Verley é a reacdo de reducdo de cetonas ou
aldeidos a alcoois. Os alcoxidos de aluminio sdo os preferidos diante dos outros
alcoxidos devido ao pouco grau de formacdo de produtos secundarios. O
isopropoxido de aluminio tem sido o preferido de alguns autores. O alcéxido é
utilizado como agente redutor seletivo. (BRADLEY; MEHROTRA; ROTHWELL,
SINGH, 2001)

O OH

J\ AI[OCH(CH,).], 4\
R1 R2 R1 R2
H

Figura 7-Reacd@o Meerwein—Ponndorf-Verley
Fonte: Company Bernhagen-chemie:

www.bernhagen-chemie.de

3.3.2 Oxidacédo de Oppenauer

A reacdo de oxidacao de Oppenauer € a reacdo onde um alcool priméario ou

secundario é oxidado a uma cetona. O isopropoxido nesta reacédo € o catalisador.

Al(iPr):

OH 0
I —
N 2 e /k 2
R R R” "R
Alcool primério ou Cetona
secundario

Fiaura 8-Reacéo de oxidacdo de Oppenauer
Fonte: name-reaction.com
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3.3.3 Sintese sol-gel

O isopropoéxido de aluminio é utilizado em sinteses sol-gel de diversos oxidos.
Alguns exemplos de aplicagéo de isopropoxido como matéria prima no processo sol-
gel é no processo de obtencdo de um o6xido com grande utilidade na inddstria, o
oxido de aluminio que pode ser sintetizado através deste método utilizando o
isopropéxido de aluminio como matéria prima (BAHLAWANE, WATANABE, 2000) A
reacdo de isopropoxido com outras matérias primas como acetato de estréncio,
6xido de eur6pio e 6xido de disprésio, pode-se obter o Sr2Al204: Eu?*, Dy3* fosforo,
composto com propriedade luminescente. (LU; LI; XIONG; WANG; YIN, 2004).

3.4 ESPECTROSCOPIA EM INFRAVERMELHO

A espectroscopia no infravermelho é muito aplicada na identificacdo de
compostos organicos e inorganicos. No espectro eletromagnético observa-se que a
regido pertencente ao infravermelho esta entre 12800 cm™ a 10 cm™, sendo divida
em regido do infravermelho préximo (12800 cm™' a 4000 cm?), regido do
infravermelho médio (4000 cm™ a 200 cm™), regido do infravermelho distante (200
cm? a 10 cm?). (HOLLER; SKOOG; CROUCH, 2009). Porém, apenas parte da
regido do infravermelho € utilizada na espectroscopia no infravermelho, que é
chamada regido vibracional do infravermelho. Neste nivel de baixa energia séo
observadas transices de energia vibracional dentro das moléculas, em sua maioria
que apresentam ligacdes covalentes. A faixa que corresponde ao infravermelho
vibracional estad compreendida entre 4000 cm™ e 400 cm™. As vibragGes podem ser
classificadas em estiramento (simétrico e assimétrico) e dobramento (no plano e fora
do plano). (PAVIA, LAMPMAN; KRIZ; VYVYAN, 2012).

Para uma ligacdo de uma molécula absorver energia no infravermelho, ela
deve ter um momento de dipolo. Cada molécula apresentard um espectro, nunca
idéntico a outra mesmo que se trate da mesma molécula. Se ao comparar dois

espectros e as absorcdes forem as mesmas, podem-se tratar da mesma molécula.
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Estas absor¢fes (picos) fornecem informacdes a respeito da estrutura da molécula
(PAVIA, LAMPMAN; KRIZ; VYVYAN, 2012).

O espectrémetro de infravermelho € o instrumento que mede a absorcédo no
infravermelho. Eles apresentam dois tipos: espectrometro dispersivo e o0
espectrobmetro com transformada de Fourier. Sera tratado apenas sobre o
espectrometro com transformada de Fourier, o qual foi utilizado neste trabalho.

O espectrometro com transformada de Fourier é constituido de uma fonte de
radiacdo no infravermelho, interferdbmetro de michelson, compartimento de amostra
e detector. Neste instrumento € gerado o interferograma, que contém todas as
frequéncias que formam o espectro infravermelho, que podem ser separadas por
transformada de Fourier.

Para a amostra ser analisada no instrumento, ela necessita de um suporte.
Este suporte pode ser sélido ou liquido. O suporte sélido é uma pastilha produzida a
partir de um sal submetido a uma grande presséao por uma prensa. O sal comumente
utiizado € o brometo de potassio, seco. O sal é misturado com a amostra
previamente triturada e livre de umidade em um gral de agata. A mistura é
acondicionada no acessoério e levada a prensa. Posteriormente levada ao
equipamento, caso a pastilha apresente boas condicdes (SILVERSTEIN;
WEBSTER; KIEMLE, 2007).

O suporte liquido para a amostra consiste em uma suspensao da mesma em
um liquido (solvente) ou 6leo de moagem, como por exemplo, o Nujol ®, um 6éleo
mineral composto de hidrocarbonetos de cadeia grande, tendo massa molecular
elevada. A amostra deve ser moida finamente e misturada com o solvente em gral
de agata. Essa mistura € acondicionada ao acessério para liquidos. O acessorio
consiste em duas janelas de brometo de potassio, onde a amostra é inserida entre
elas e estas sdo levemente pressionadas (SILVERSTEIN; WEBSTER, KIEMLE,
2007).

E importante a auséncia de umidade na amostra, nos solventes e 6leos de
moagem, pois, a presenc¢a de agua gera absor¢des de interferéncia. Os materiais de
manipulagéo e acessorios do instrumento devem ser devidamente limpos antes e
apos as analises. A temperatura da sala e umidade devem ser controladas.

A tabela 1, apresenta os numeros de onda utilizados na caracterizagdo do

isopropéxido de aluminio e isopropanol.



Tabela 1 - Faixas de absorcéo para ligac8es

aluminio e isopropanol.
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especificas presentes nas moléculas de isopropéxido de

Tipo de ligacéo

Faixa de absorcéo (cm™)

C-O 1375, 1365, 1170, 1150, 980, 950.
Al-O Acima de 1000, 1033

Al-O (estiramento) 539-699

CHs (estiramento simétrico) 2872

CHs (stiramento assimétrico 2962

Cc-C 1200

CH3 (dobramento) 1450 e 1375

OH 3400-3300

C-O-H 1440 e 1220

Alcodis secundérios saturados estiramento 1100

Fonte: (PAVIA, LAMPMAN; KRIZ; VYVYAN, 2012); (YOO; YOON; JANG; LEE; HONG; JUN, 2006)
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4 MATERIAIS E METODOS

A metodologia é dividida em dois ensaios, onde nestes ensaios as

quantidades de reagentes utilizadas na sintese sao diferentes.

4.1 ENSAIO |

Em um balé@o de fundo redondo com dupla saida de 100 mL, foi acoplado um
condensador de refluxo e foi adicionada 1g de folha de aluminio picado. Em seguida,
solubilizou-se 7,5 mg de cloreto de mercuario Il em 40 mL de isopropanol, esta
mistura depois de pronta foi adicionada ao mesmo baldo, que foi encerrado com
uma rolha com termémetro acoplado.

O baldo fechado com a mistura foi aquecido através de manta térmica e o
refluxo foi mantido até o fim da reacdo. ApGs o termino da reacdo, com auxilio de
uma bomba de vacuo, iniciou-se a destilacdo dos componentes, na faixa de
temperatura de 82°C até 130°C, o produto destilado foi recolhido em um baléo de
fundo redondo de 100 mL. O produto destilado foi guardado em um frasco ambar em
local seco e alguns dias em um congelador, para averiguar cristalizacdo (VOGEL,
1989).

4.2 ENSAIO I

Em um balédo de fundo redondo de dupla saida de 250 mL, um condensador
de refluxo foi acoplado e foram adicionados 14 g de folha de aluminio picada.
Através de uma seringa foram inseridos dentro do baldo 150 mL de isopropanol
previamente misturado com 0,2525 g de cloreto de mercurio Il, que foi rapidamente -
encerrado com uma rolha com termémetro acoplado, que em seguida, sob refluxo,
foi aquecido em manta térmica. Apos o término da reacdo, o condensador de refluxo
foi substituido por um condensador de bolas para destilacdo de isopropanol, na faixa
de temperatura de 82°C a 150°C. Em seguida, o condensador foi retirado, e em seu
lugar foi acoplado um adaptador para destilacdo a vacuo. Condi¢cdes de destilacéo:
pressédo de 10 mmHg e temperatura de 202°C. O produto foi recolhido em um baléao

de fundo redondo de 100 mL. Antes de remover do sistema o baldo contendo o
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produto, esperou-se a temperatura do sistema chegar a temperatura ambiente. Apos
remover o baldo, este foi bem selado para ndo haver contato com a &gua da
atmosfera. (VOGEL, 1989).

4.3 ANALISE INSTRUMENTAL: ESPECTROMETRIA EM INFRAVERMELHO

A utilizacdo da técnica de espectroscopia no infravermelho € de extrema
importancia na atualidade, tanto em analises rotineiras em laboratérios de sintese
organica, catélise e materiais de instituicbes de pesquisa, quanto em centros de
pesquisa e em controle de qualidade.

As analises de espectrometria na regido do infravermelho foram registradas
em espectrometro Perkin Elmer com transformada de Fourier, modelo Frontier
(Central de Andlises — UTFPR/PB).

4.3.1 Ensaio |

A andlise da amostra foi realizada em duplicata. As condicfes de analise

estdo na tabela 2.

Tabela 2 - Condi¢8es de andlise IF-FT para ensaio | realizado em Duplicata.

Suporte de amostra Pastilhas de Brometo de potassio (KBr)
Branco Brometo de potassio (KBr)
Faixa de leitura 4000 cm* a 400 cm™?
Resolucéo 1

Acumulagbes 32

Fonte: autoria propria.
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4.3.2 Ensaio Il

4.3.2.1 Analise | - Amostra suspensa em isopropanol (triplicata).

Condicdes de analise apresentadas na tabela 3.

Tabela 3 - Condigdes de anélise IF-FT para ensaio Il - isopropanol

Janelas de brometo de potassio
Suporte de amostra

Branco Isopropanol
Faixa de leitura 4000 cm* a 400 cm™?
Resolucéo 4
Acumulagbes 32

Fonte: autoria propria.

4.3.2.2 Analise Il — Amostra suspensa em Nujol.

Condicdes de andlises apresentadas na tabela 4.

Tabela 4 - Condi¢8es de andlise IF-FT para ensaio Il - nujol

Suporte de amostra Placas de brometo de potéssio (KBr)
Branco Nujoll

Faixa de leitura 4000 cm* a 400 cm™?
Resolucéo 4

Acumulagdes 32

Fonte: autoria propria.
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4.3.2.3 Analise Il — Amostra em pastilhas de KBr (Brometo de potassio)

Condicdes de analise do isopropoxido de aluminio em pastilhas de KBr estéo

apresentadas na tabela 5.

Tabela 5 - Condi¢8es de analise IF-FT para ensaio Il - KBr

Suporte de amostra Pastilhas de KBr
Branco Brometo de potassio (KBr)
Faixa de leitura 4000 cm* a 400 cm™?
Resolucéo 4
Acumulagbes 32

Fonte: autoria propria.

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 ENSAIO |

5.1.1 Reacdo de Sintese do isopropéxido de aluminio

A reacdo foi mantida sob refluxo, durante 4 horas, onde observou-se a

formacado de uma pasta cinzenta, tida como ponto final da reacao.

5.1.2 Purificacdo do isopropoxido de aluminio

Apés o término da reacgdo, todo produto foi destilado, restando apenas uma
borra cinzenta. O produto destilado foi armazenado em frasco escuro que

posteriormente o mesmo foi submetido ao congelamento. Em ambos, ambientes
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com temperatura ambiente e temperaturas abaixo de zero n&do se averiguou
formacéao de cristais.

A borra residual apés alguns dias armazenada apresentou-se como cristais
pequenos transparentes em pouquissima quantidade e com caracteristica
higroscépica. Uma vez preparado o isopropoxido de aluminio, este foi caracterizado

por espectroscopia de infravermelho.

5.1.3 Caracterizacéo do produto por espectroscopia em infravermelho

Do produto obtido da reacdo de sintese do isopropéxido de aluminio e da
borra residual desta reagdo, somente o cristal formado na borra foi utilizado para
andlise, pois, o liquido ndo cristalizou e a cristalizagdo € uma caracteristica do
isopropéxido de aluminio, como citado por diversos autores na literatura. O liquido
também apresentou o odor caracteristico do isopropanol. Desta forma pode-se
afirmar que o liquido se tratava do isopropanol em excesso utilizado na reacao.

Com a hipbétese de o isopropoxido estar presente no produto liquido
descartado, foram realizadas andlises do cristal obtido na borra residual, a fim de
caracterizar a estrutura da substancia obtida. As analises foram realizadas em um
espectrometro de infravermelho. Os espectros 1 e 2 da amostra e - espectros
padrbes ao lado, referente ao isopropoxido de aluminio (Figura 1) correspondem ao

resultado da andlise em duplicata da amostra.

HIT-ND~-2356 [SCORE~_ ) [SDBS-NO~-3144 [IR-NIDA-01172 : KBR _DI1SC
ALUNINUNCIII) ISOPROFOXIDE

CHe ALO,

. e )(

K

s0

TRINSHITTENCEI Y

Figura 9 - Espectro padrao de Isopropéxido de aluminio em disco de KBr.
Fonte: SDBS < sdbs.db.aist.go.jp>
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Com estes resultados, ndo se prosseguiu com as analises, pois, afirma-se que a
substancia em questdo ndo se trata do isopropdxido de aluminio, indicando que o
composto preparado poderia ter decomposto ou nem ter sido formado.

O insucesso da reacdo pode estar ligado a principalmente a proporcao
inadequada de reagentes em especial a baixa quantidade de aluminio e excesso de
isopropanol e também alguma falha durante a destilacdo a vacuo. Os cristais

formados, provavelmente, podem ser associados ao hidroxido de aluminio.

5.2 ENSAIO I

5.2.1 Reacdao de sintese do isopropoxido de aluminio

Durante a reacéo de sintese do isopropoxido de aluminio foi observado uma
fervura (imagem 1), tratando-se do desprendimento de gas hidrogénio como prevista
pela equacéo (1). Com o decorrer da reagdo o aluminio foi sendo consumido e a
coloragdo da mistura tornava-se cada vez mais cinza. Finalizou-se a reacao - apés 3
horas, quando percebeu-se que todo o aluminio havia sido consumido e a mistura —
apresentou-se com uma coloragao cinza escura, com estes indicativos interrompeu-

se 0 aguecimento e procedeu-se a purificacdo da substancia.

1-Desprendimento de
hidrogénio durante a
reacao.
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5.2.2 Purificacéo do isopropéxido de aluminio

O processo de purificacdo de isopropéxido de aluminio foi feito através da
destilacdo. Apds o término da reacdo o condensador de refluxo foi substituido por
um condensador de destilacdo para dar procedéncia a retirada de isopropanol
restante da mistura. Aproximadamente 50 mL de isopropanol foram destilados, a
destilacao foi interrompida assim que se percebeu que ndo havia passagem de
isopropanol pelo condensador e a houve aumento na temperatura do sistema. Para
dar procedéncia a segunda parte, conectou-se o baldo a bomba de vacuo. O produto
obtido da destilagdo a vacuo saiu com uma caracteristica liquido-viscosa (imagem
2), ao término do processo, foram recolhidos aproximadamente 50 mL de
isopropoxido de aluminio. O restante da pasta cinzenta foi transferido para um frasco

e armazenado.

! i
2- Isopropoéxido de
aluminio liquefeito ao
final da destilagao.

O isopropéxido de aluminio foi armazenado. Apds trés dias, verificou-se que o
liquido viscoso cristalizou-se totalmente, formando-se pequenos cristais brancos,
muito finos (imagem 3). Ao abrir o frasco notou-se odor caracteristico de
isopropanol.

Com a confirmagdo das seguintes caracteristicas da substancia tais como

viscosidade do produto em estado liquido apds a purificacdo e a cristalizacéo



31

bY

ocorrida em poucos dias, procedeu-se a espectroscopia em infravermelho, para

caracterizacdo da estrutura do isopropéxido de aluminio.

3- Isopropoéxido de
aluminio sélido

5.2.3 Espectros obtidos em infravermelho obtidos para ensaio Il

Para o ensaio Il, a amostra foi analisada em pastilhas de KBr e em suspenséao

tanto em isopropanol quanto Nujol.

5.2.3.1 Espectros da analise | — Amostra em isopropanol.

A andlise foi realizada em triplicata. Observando-se os espectros da analise |,
nao verificou-se pico em 1033 cm™ especifico da ligacdo Al-O. O espectro 4 (Figura
3) é muito semelhante ao do isopropanol, podendo assim afirmar, que somente o
isopropanol foi identificado, sendo um indicativo de pouca amostra em suspensao no

isopropanol.
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Figura 12- Espectro padréo para o isopropanol
Fonte: SDBS < sdbs.db.aist.go.jp>
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Figura 15-Espectro para isopropo6xido de aluminio suspenso em isopropanol
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A andlise foi realizada em triplicata. Observando-se que 0s espectros da
andlise |, ndo foi verificado o pico em 1033 cm™ especifico da ligacdo AI-O. O
espectro 4 € muito semelhante ao do isopropanol, podendo assim afirmar, que
somente o isopropanol foi identificado, sendo um indicativo de pouca amostra em

suspensao no isopropanol.

5.2.3.2 Espectros da analise Il — Amostra em Nujol

Testou se a andlise da amostra dispersa em 0leo, através da emulsdo da

mesma em Nujol.

HIT-HO=1642 |5CDRE= [ 1|SDBS—NU=3144 |IR—NIDH—17995 i MUJOL HULL
ALUMIMUATIITI) ISOFROFOXIOE
CgHp ALOS
Loo
ESD—
o T T T T T T T
4000 3000 2000 1500 1000 amo

HAVENUHBER | -1

Figura 16- Espectro padrao para o isoprop6xido de aluminio suspenso em
Nujol.

Fonte: SDBS < sdbs.db.aist.go.jp>
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Figura 17- Espectro para isopropo6xido suspenso em Nujol

Fonte: autoria propria.

O isopropoéxido de aluminio foi suspenso em Nujol e analisado. O nujoll tem

picos caracteristicos em aproximadamente 2800 cm™* (estiramento CHz), 1500 cm™?

(dobramento CHz), 1400 cm (dobramento CHs) e uma banda de cadeia longa em

torno de 700 cm1.

Para o isopropoxido de aluminio o espectro apresenta bandas de absorcéo
em 1037 cm (ligacdo Al-O), 1162 e 947 (ligacbes C-O). As absorcbes para CH3

ficam sobrepostas pelo espectro do Nujol.
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5.2.3.3 Espectros da analise Il — Amostra em KBr

Optou-se também pela anélise de infra-vermelho, utilizando-se pastilhas de

KBr para efeitos de comparacao entre os espectros (Figura 4).

HIT-ND=2356 [SCORE~ ( 1|SDBS5-NO=3144 [IR-NIDA-01172 : KBR DISC
ALUMINUM(III) ISOPROPOXIDE
CoHz ALO,
LoD
gso-
£
=
o T T T T T T L4
49000 3000 00 1500 1000 590

FAVENUMIER! |

Figura 18-Espectro padrado paraisopropéxido de aluminio no disco de KBr.

Fonte: SDBS <sdbs.db.aist.go.jp>
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A presenca de isopropanol junto ao isopropoxido é verificada nos espectros,
nas faixas de 1500 cm™ - 1300 cm™ devido as ligagdes C-O, na regido de absorcéo
para hidroxila na faixa de 3400 cm™ — 3300 cm™ e em 1200 cm™* — 1100 cm™, para a
ligacdo C-C. Nestas faixas estdo presentes 0s picos caracteristicos para o
isopropanol.

Para o isopropoxido de aluminio - foi detectado uma absorcao baixa, sutil, na
faixa de 1033 cm™, em ambos 0s espectros, caracteristica a ligagédo Al-O.

Em todas as analises realizadas no espectrémetro de infravermelho, as faixas
de absorcdo para o isopropanol estdo destacadas e pouca ou nenhuma faixa
especifica para o isopropoxido de aluminio, o que leva a possibilidade de
isopropanol residual na amostra.

E importante ressaltar que, embora sélida, a amostra apresenta odor forte e

caracteristico de isopropanol, o que é um indicio que ainda ha presenca do mesmo.
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6 CONCLUSAO

Com os resultados obtidos através do método instrumental, espectroscopia
em infravermelho e as observacdes realizadas durante todo o processo de sintese
do isopropéxido de aluminio, conclui-se que o mesmo foi obtido com a presenca de
impurezas, sendo esta impureza o isopropanol.

Para um uso posterior da substancia é necessario proceder a repurificacéo. E
atil fazer uso de outros instrumentos para analise de compostos organicos tal como
o cromatografo gasoso acoplado ao espectrdbmetro de massas, instrumento de

ressonancia magnética nuclear de aluminio na caracterizacdo da substancia.
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