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Resumo: O impacto da quimica sobre o meio
ambiente é enorme, devido aos rejeitos dos processos
industriais e alta demanda energética. O ultrassom
minimiza o uso de fontes de energia nao-renovaveis,
diminuindo o tempo reacional além de aumentar o
rendimento da reagdo. Neste trabalho foi realizada a
sintese de cetonas monobromadas através de reagdes em
aromaticos utilizando a sonoquimica. Com os resultados
obtidos o melhor reagente foi a acetofenona, devido sua
formula estrutural simples, e o melhor solvente organico
para a reagdo foi o etanol.

1. Introducéo
Os compostos aromaticos halogenados tém uma
grande importancia na quimica organica sintética. Eles
sdo intermedidrios chave na preparacdo de Vvarios
reagentes organometalicos [1] e desempenham um papel
vital em reagBes de acoplamento cruzado catalisados
por metais de transi¢do. Muitos produtos de grande
valia industrial, tais como pesticidas, inseticidas,
herbicidas, = moléculas  ativas  farmacéutica e
medicinalmente, retardadores de chama e outros
materiais mais novos possuem a funcionalidade de
halogéneo em anéis aromaticos. Por este motivo, a
halogenagdo de compostos aromdticos é de grande
importancia e existem varios relatos na literatura

utilizando diferentes metodologias [2].

2. Metodologia
O sistema reacional deste projeto é composto pela
acetofenona que reage com peréxido de hidrogénio em
presenca do éacido bromidrico e etanol, através do
ultrassom. O ultrassom desempenha um papel
importante nas reagdes de substituigéo.
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Figura 1 - Bromacéo da acetofenona com acido
bromidrico, per6xido de hidrogénio e etanol por
ultrassom.

A promocao de reagdes quimicas pelo ultrassom ¢
um fenémeno fisico baseado no processo de criar,
aumentar e implodir microbolhas de vapor e gases em
um liquido, denominado cavitagdo, promovendo efeitos
de ativag@o em reagdes quimicas [3].

Na reacdo apresentada foram utilizados reagentes
de alto grau de pureza. Para a identificagdo dos
compostos foi utilizado o Cromatdgrafo a Gas acoplado
a um Espectrémetro de Massas (CGEM).

As propor¢des abaixo representam a melhor
condigdo para a formacdo da  acetofenona
monobromada.

Tabela | — Dados quantitativos de cada reagente para
reagdo em ultrassom.

Componente Quantidade Quantidade
(mmol) (mL)
Acetofenona 2,08 0,243
Acido Bromidrico - 2,500
Etanol - 3,000
Peroxido de 5,62 0,637
Hidrogénio

As amostras foram coletadas a cada 1 minuto de
reacdo no ultrassom, totalizando 10 minutos. Cada
amostra foi colocada num tubo de ensaio limpo
adicionando o carbonato de sodio 10% para neutralizar
a reacdo, e acetato de etila 90% para diluicdo da
amostra. O tubo de ensaio foi homogeneizado no
agitador de laboratdrio. Separou-se as fases aquosa e
organica. A amostra contendo a fase organica é
colocada nos pequenos tubos que sdo inseridos no
CGEM pra analise.

3. Resultados
As figuras a seguir mostram o progresso da reacdo
no ultrassom da acetofenona com &cido bromidrico e
etanol, nas propor¢des indicadas na Tabela 1.

Figura 2 — Inicio da reacdo da acetofenona com &cido
bromidrico, em etanol e peroxido de hidrogénio.

Figura 3 — Fim da reacéo da acetofenona com acido
bromidrico, em etanol e peroxido de hidrogénio.

A seguir sdo apresentadas as composi¢6es dos
produtos, analisados pelo CGEM.
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Tabela Il — Dados das porcentagens dos reagentes e
produtos obtidos através do CGEM.

Tempo (min) Reagente Cetona
(Acetofenona) | monobromada

1 39,49% 55,25%

4 7,79% 66,76%

6 - 76,12%

8 - 79,97%

A porcentagem faltante é representada pela
formacéo de cetona dibromada e residuos do CG. Foram
apresentados alguns valores de tempo, para avaliacdo da
progressdo da reagéo.

A seguir sdo apresentadas algumas imagens
disponibilizadas pelo CGEM, para analise das
quantidades de cada componente na mistura reacional.
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Figura 4 - Imagem do resultado apresentado no
CGEM no tempo 1 minuto.
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Figura 5 - Imagem do resultado apresentado no
CGEM no tempo 8 minutos.

O pico de numeragdo 13,04 representa a quantidade
de residuo. O pico de numeragdo 13,8 representa a
acetofenona (reagente). O pico de 16,5 representa a
cetona monobromada (produto principal). O pico de
numeragdo 17,9 representa a cetona dibromada
(subproduto). A analise dos resultados ¢é feita pela
porcentagem de area.

4. Conclusdes

Os resultados apresentados foram os melhores
obtidos em laboratorio. Diversas reagGes foram
realizadas, com diferentes cetonas (acetonaftona,
metilacetofenona), com diferentes solventes (etanol,
DMSO) em diferentes proporc¢des.

Pela Tabela Il, percebe-se que a porcentagem de
produto principal formado € alta (quase 80%), provando
ser uma reagao viavel.

O melhor reagente para se obter cetonas
monobromadas nas condices literarias é a acetofenona,
devido sua formula estrutural simples, que favorece a
substituicdo. O melhor solvente orgéanico para essa
reacdo foi o etanol, e sua melhor proporg¢éo foi de 3 mL,

sendo um meio bem diluido. A quantidade de acido
bromidrico (HBr) foi relativamente baixa comparado
com as outras reacOes realizadas, pois para se obter
cetonas monobromadas, ou seja, apenas uma
substituicdo, o acido bromidrico ndo deve estar em
abundancia, pois se estiver ird favorecer a formacédo da
cetona dibromada (duas substituicdes).

As porcentagens resultantes do CGEM foram
obtidas marcando os picos de maior altura, logo, nem
sempre os resultados se apresentam sem contaminacdo
de residuos, ou até de reagentes que ndo foram
consumidos.

Além dos testes feitos no CGEM, foram realizados
outros testes, como o teste de cromatografia em papel,
CCD (Cromatografia de Camada Delgada), utilizando
acetato de etila 90% como fase movel. Os reveladores
utilizados foram luz UV, vapores de iodo e um método
destrutivo de revelacdo, umedecendo a placa em
vanilina e utilizando o soprador térmico.
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