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FASE PRE- LABORATORIAL

INTRODUGAD

Objetivo geral: acelerar o processo de combustiao do algodao através de uma reacao de

nitracdo do polimero natural, celulose, presente no algodao.

A concretizagcao plena desta atividade laboratorial compreende como escopo precipuo a
aceleracao do processo de combustao do algodao, que é essencialmente constituido por um
polimero natural denominado: celulose. Para tal designio, sera necessario converter a
celulose, previamente mencionada, em nitrocelulose. Assim sendo, iremos proceder a mistura
do acido nitrico (HN0,) com o acido sulfurico (H,S0,) € a posteriori imersao do algodao nesta
solucgao, verificando-se uma reacao de nitracao. De forma a neutralizar o acido em excesso
vamos adicionar bicarbonato de sédio (narHC0,) @ solugdo. Por fim procederemos a lavagem
do algodao com agua e, depois de o espremer, coloca-lo-emos a secar. Com todo este
processo ira ocorrer a substituicao de um atomo de hidrogénio por um grupo No, - ©aue ira

acelerar o processo de combustao do algodao.

Objetivo especificos:

e Consolidar técnicas experimentais e aprimorar conhecimentos do trabalho laboratorial;

* Preparar de forma eficiente solucdes a partir de diferentes reagentes;

e Compreender e relacionar conceitos tedricos sobre polimeros e reacdes de nitracao;

e Verificar e desmistificar as diferencas existentes entre o processo de combustao do
algodao “normal” (celulose) e do algodao modificado (nitrocelulose);

e Concluir sobre a atividade efetuada evidenciando e avaliando possiveis causas de erro
associadas ao trabalho laboratorial;

e Executar de forma metddica o protocolo experimental planificado, respeitando as normas

de seguranca adotadas no laboratorio.
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ﬁFUNDAMENTAG[\U TEORICA
V.

O algodao constituira o papel central no decorrer desta atividade laboratorial.
Assim sendo, vamos comecgar por analisar a composi¢cao quimica aproximada de

cada fibra do mesmo (determinada em fase seca):

Celulose 94,0%
Proteinas 1,3%
Cinzas 1,2%
Acucares totais 1,2%
Substancias pécticas 0,9%
Acido mélico, cirico, etc 0,8%
Cera 0,6%

Como podemos verificar pela tabela a cima apresentada, o principal componente
da fibra do algodao € a celulose, que representa a maior parte da sua composicao
guimica. A celulose é sintetizada na membrana plasmatica das células vegetais,
em complexos proteicos na presenca da enzima celulose-sintase. A cadeia
molecular da celulose é formada pela unido de monomeros de glicose, através de
ligacoes glicosidicas.
OH OH O
Ho\/k/?\/L — Monémero da

celulose: glicose
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Figura 1: monémero do polimero celulose

Portanto, visto que os polimeros sao macromoléculas formadas pela repeticao de
uma (ou varias) unidades estruturais menores (os mondémeros), unidas por
ligagbes covalentes, podemos referir a celulose como um polimero de féormula

em pirlca (C6H10 05)71
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i OH | Moti
| OH otivo/mero
Polimero: ¢ ] o] HO 0
celulose HO o O
OH Grau de
L OH . o~
i R polimerizacao
Figura 2: esquema representativo do polimero celulose
Legenda:
. segmentos repetitivos que, juntos, formam a molécula.

e Grau de polimerizacao: depende do nimero de vezes que o motivo é repetido
ao longo da molécula, conferindo uma noc¢ao sobre o comprimento da cadeia

polimérica.

Os monomeros reagem entre si através das suas cadeias devido a reacoes de
polimerizacao. Estas consistem na ligagcdo sucessiva da molécula inicial a
outras, dando origem a um dimero, um trimero, um tetramero dependendo do

numero de monomeros ligados. Se forem n mondmeros, designa-se por polimero.

Mondmero

, mero
Dimero \

Trimero

Polimero

Tetramero

Figura 3: classificacdo dos polimeros tendo em conta o nUmero de mondmeros

As reacdes de polimerizacao podem dar origem a polimeros de adicao ou a

polimeros de condensacao, dependendo do tipo de polimerizagcao que ocorre:

e Polimerizacao de adicao: o polimero é o unico produto formado visto que os
mondomeros sao totalmente incorporados na cadeia. Estes mondmeros
apresentam obrigatoriamente uma ligag¢dao dupla ou tripla, uma vez que é
através dela que a polimerizacao ocorre. Este tipo de polimerizacao origina

polimeros de adicao.
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e Polimerizacao de condensacao: parte do monémero nao é integrado na
cadeia, resultado da formag¢ao de pequenas moléculas, como € o exemplo da
agua, no decorrer da reagao. Por esta razao o produto final apresenta um menor
numero de atomos do que os mondmeros que |lhe deram origem. Este tipo de
polimerizacao acontece através dos grupos funcionais de dois reagentes

complementares e origina polimeros de condensacao.

Quando os mondmeros que se ligam sao todos iguais, a molécula resultante

designa-se por homopolimero, caso contrario a mesma sera um copolimero.

Polimero

Homopolimero Copolimero

Figura 4: classificacdo dos polimeros tendo em conta os mondmeros que os constituem

Dentro dos polimeros podemos ainda dividi-los em outras trés categorias: naturais,

artificiais ou sintéticos.

Polimero

Naturais Artificiais Sintéticos

polimeros encontrados polimeros naturais produzidos industrialmente
na natureza modificados sem recurso a polimeros
naturais

Figura 5: classificagdo dos polimeros tendo em conta a sua origem
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Para além desta classificacao podemos ainda caracteriza-los de acordo com as

estruturas das suas cadeias poliméricas:

Polimero
Lineares Ramificados Reticulados
apresentam cadeias as suas cadeias poliméricas  as suas cadeias poliméricas
poliméricas lineares, ou sao ramificadas e formam conectam-se entre si
seja, nao ramificadas grandes estruturas isoladas

T TS S
— _Vvv_/T\

Figura 6: classificacdo dos polimeros tendo em conta a estrutura das suas cadeias poliméricas

No caso, e como podemos comprovar pela imagem abaixo apresentada, a
celulose possui uma estrutura linear, na qual se estabelecem multiplas ligacdes
de hidrogénio entre os grupos hidroxilos das distintas cadeias de glicose, tornando-
as impermeaveis a agua. A celulose € um polissacarideo, ja que, como referido,
cada molécula é formada por moléculas de glicose que se unem por
condensacgdo. Para além disso, como é facilmente encontrada na natureza (na

madeira das arvores, por exemplo) é classificada como polimero natural.

CH, OH CH,OH H OH CH, OH
u]
H 0. OH H 0 H
H OH H
OH H e -0 OH H H
OH H H H 0
H 0H
H OH CHZDH

Figura 7: estrutura linear da celulose

Como referido na introducao deste relatério, a nitrocelulose, que serd obtida no
decorrer desta atividade laboratorial, € uma macromolécula obtida a partir do

processo de nitragcao mais ou menos completo da celulose.
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Antes de compreender o que € uma reagao de nitracao € importante saber que as
principais reagdes organicas classificam-se como: reagcoes de substituicao, adicao

e de eliminacgao.

As reagdes de nitracdo enquadram-se no grupo das reacoes de substituicao.
Nestas, um atomo ou um conjunto de atomos da cadeia carbédnica, é
substituido por outro atomo ou grupo de atomos. Genericamente, uma reacao

de substituicao pode ser representada da seguinte forma:

| |
-C-A+BX > -C-B+AX

Figura 8: reacao de substituicdo genérica

No caso especifico das reacdes de nitracao, um dos atomos de hidrogénio
ligados a cadeia ou ao nucleo aromatico é substituido pelo grupo NO, ,
originando um nitrocomposto e agua. Verificam-se essencialmente entre alcanos,

benzenos e seus derivados e ocorrem por meio do acido nitrico.

Cada monoémero da celulose possui um grupo hidroxilo primario, mais reativa, e
duas secundarias. Havera uma reacao de substituicao entre o hidrogénio do grupo

OH do carbono primario e o didxido de nitrogénio:

CH,0H - CH,0NO,

Tal processo da-se pela imersao do algoddao numa solugao sulfonitrica (mistura
de acido nitrico e acido sulfurico). Na reacao, o grupo hidroxilo é substituido
pelo grupo N0, e o &cido sulfurico terd a fungdo de catalisador e, portanto,

acelerara a reacao.

Assim, as reagdes que irao ocorrer sao:
HNO; (aq) + H,50, (aq) = H,0 (I) + HSO, (aq) + NOS(aq)

NO3 (aq) + (C4H,90s ), = (C4Hg(NO,),05), + 2H,0
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O tempo de combustao da nitrocelulose, comparativamente com o da celulose
serd muito menor visto que, esta apresenta propriedades explosivas uma vez que,
guando seca, € muito sensivel a choques e atritos. Para além disso, como é visivel
através do esquema seguinte, a celulose apresenta menos atomos de oxigénio
do que a nitrocelulose, o que fara com que a ultima nao necessite de recorrer ao
oxigénio presente no meio. Assim, quando préoxima de uma fonte de calor entra
em decomposicao instantanea, o que nao se verificara na combustao do

algodao comum (que possui celulose).

No | Gt 9o ¢
2 ~— q
> .0 H
SR
L Jn L Jn

Figura 9: substituicdo dos dtomos de hidrogénio

Portanto refere-se a nitrocelulose como um explosivo visto que, € uma substancia
quimica, que, quando perto de uma fonte de calor, sofre uma decomposicao

muito rapida e produz enorme quantidade de gases.

A nitrocelulose representou um marco no desenvolvimento da industria de tintas
mundial, foi responsavel pela popularizacao das lacas automotivas e industriais,
proporcionando acabamentos de facil aplicacdao, rapida secagem e alto
desempenho. Por tratar-se de uma resina de tao rapida secagem, € ainda utilizada
em acabamentos para madeira, tintas de impressao e cosméticos (verniz das
unhas). Visto que foram detetadas propriedades explosivas na nitrocelulose,
através de meétodos apropriados de estabilizacdao, a mesma deslocou a podlvora

negra como propelente militar.
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A quantidade de nitrogénio pode variar nos diferentes tipos de nitrocelulose,
dependendo do grau de nitracao. Conforme o teor de nitrogénio, a nitrocelulose
pode ser classificada como explosiva ou nao explosiva. Com uma percentagem
de nitrogénio superior a 12,6% € considerada nitrocelulose explosiva e por isso, é
usada como propelente, na polvora e na dinamite. Com uma percentagem abaixo

dos 12,6% é utilizada em tintas, vernizes e filmes.
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FASE LABORATORIAL

& MATERIAL

Figura 10: Materiais e reagentes
utilizados

Pipeta de (10,0 £ 0,1)mL

Pipeta de (20,0 £ O,1)mL
2 gobelés de (100 £ 1T0)mL
2 gobelés de (200 + 25)mL

Macrocontrolador

2 caixas de Petri
2 Varetas de vidro
Pinca

Isqueiro

Reagentes

Acido sulfarico (H2504)

Acido nitrico (HNO3)
Bicarbonato de sédio (NaHC03)
Algodao

Agua (H,0)
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CUIDADOS DE SEGURANGA A CONSIDERAR:

Figura 11: Acido nitrico Figura 12: Acido sulfurico

Reagente corrosivo

Em meio laboratorial, revela-se sumamente importante, ter em conta os cuidados
acoplados ao manuseamento dos reagentes a utilizar, tendo em vista evitar ao
maximo a situacao hipotética de geracao de algum dano a integridade fisica de
guem o esta a utilizar ou ao meio envolvente. Como tal, antes de manusear
gualquer reagente, € necessario ter em conta os pictogramas de perigo nele
identificados. Dos reagentes empregues nhesta atividade experimental, apenas o
acido sulfurico e o acido nitrico requerem particular atencao visto que ambos sao
substancias corrosivas. Assim sendo, para evitar o contacto destas solu¢cdées com a
pele, olhos e vestiarios, torna-se imprescindivel o uso de luvas, 6culos e bata. Para
além disso, a hotte e a mascara sao também de crucial utilizagao visto que, sao

libertados alguns vapores no decorrer desta atividade que nao devem ser inalados.
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6 PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
U

1. Comegcamos por desfiar o algodao, de forma a que, as fibras do mesmo interagissem

mais intensamente com os reagentes a que seriam expostas (figura 13);

Dentro da hotte:

2. Pipetamos (10,0 £ 0,1) mL de acido nitrico (figura 14) para um gobelé de (100 £ 10) mL,
com o auxilio da pipeta e do macrocontrolador (figura 15)

3. Pipetamos ainda (20,0 £ O,1) mL de acido sulfurico (figura 16) para um gobelé de (100
+10) mL (figura 17);

4. Utilizando a vareta de vidro, misturamos os acidos previamente pipetados num
gobelé de maiores dimensdes (200 + 25) mL (figura 18);

5. Colocamos o algodao previamente desfiado, na solugcao supramencionada (figura 19)
e, com o auxilio da vareta de vidro, asseguramos a imersao completa do algodao (figura
20);

6. Deixamos o algodao mergulhado na solucao durante 3 dias (figura 21);

6. De forma a neutralizar o excesso de acido existente, adicionamos agua destilada e
bicarbonato de sodio a solucao (figura 22) (figura 23) até que esta deixasse de formar
bolhas (figura 24);

7. De seguida, utilizamos a pinca para colocar o algodao dentro de um gobelé com
agua destilada e procedemos a lavagem do mesmo (figura 25) (figura 26);

8. Esprememos o algodao de forma a retirar o excesso de agua (figura 27) e desfiamo-lo
novamente para uma caixa de Petri (figura 28), de modo a facilitar a sua secagem;

9. Deixamo-lo a secar durante 4 dias (figura 29);

10. Apds este periodo de tempo, colocamos o algodao modificado perto de uma
chama (figura 30) e registamos os resultados obtidos (figura 31);

11. Repetimos o mesmo processo para o algodao normal (figura 32), de modo a

apercebermo-nos das diferencas existentes, registando os resultados obtidos (figura 33).
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FLUXOGRAMA

Todas as figuras presentes no fluxograma
tém como fonte 0 Nosso telemdvel pessoal.

Flgura 14

Flgura 17 Flgura 16

Flgura 19 Flgura 20

Flgura 24 Flgura 23 Flgura 22
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Flgura 30 Flgura 29 Flgura 28

l

Flgura 31 Flgura 32 Flgura 33
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ALTERAGCOES AO PROTOCOLO PROPOSTO

O protocolo-guiao que nos orientou no decorrer desta atividade experimental, referia

guantidades de acido que, a nosso ver, nao eram suficientes para a proporcao de
algodao por nos escolhida. Assim sendo, dobramos as quantidades de acidos para que
nos fosse facilitada a imersao do algodao na solucao resultante da mistura dos mesmos e
nao correr o risco de este nao ficar totalmente submerso. Para além disso, no decorrer da
experiéncia, utilizamos a hotte para que nao inalassemos os vapores provenientes da
mistura dos acidos, enquanto que o protocolo base, referia a realizacao desta experiéncia
no exterior. E importante também mencionar que, deixamos o algoddo em solucdo
durante 3 dias ao invés de 30 minutos como sugerido no protocolo que tomamos como
referéncia. Por ultimo, antes de lavar o algodao com agua destilada, neutralizamo-lo com
bicarbonato de soédio uma vez que, apenas a lavagem com agua destilada nao seria

suficiente para fazer reagir todo o acido.

 REGISTO DE DADOS
Ul

Polimero CELULOSE NITROCELULOSE

Tempo de combustao +12 segundos + 2 segundos

Chama observada

Aspeto observado
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POSSIVEIS CAUSAS DE ERRO

De um modo geral, consideramos que a consumacao desta experiéncia se pode
caracterizar com uma conotacao bastante positiva uma vez que, de facto,
aceleramos o processo de combustao do algodao normal. Contudo, quando em
comparagao com ensaios realizados por outros colegas, verificamos que a
combustao do algodao modificado deveria ter sido ligeiramente mais rapida. Tal
pode ser resultado de diversos fatores, entre eles:

o Acidos em proporcdo incorreta: Alguns dos protocolos referentes a esta
atividade laboratorial, referem que se deve utilizar o acido sulfurico e o acido
nitrico numa proporcao 3:1, respetivamente. No entanto, nds utilizamos uma
razao de 2:1, também respetivamente, pelo que os resultados poderao ter sido
afetados, dada a insuficiente quantidade de acido sulfurico.

« Deficiente desfiamento do algodao: O desfiamento do algodao é um processo
bastante importante visto que facilita a ligacao dos atomos de nitrogénio as
cadeias poliméricas do algodao, fazendo com que o mesmo se torne mais
explosivo. Se este desfiamento nao foi eficiente, tal pode ter diminuido a rapidez
com que a explosao teria acontecido em condi¢cdes mais favoraveis.

« Lavagem insuficiente do algodao: Depois de neutralizado é importante lavar o
algodao de forma a assegurar que nao restam reagentes Nno mesmo e,
normalmente, esta lavagem é realizada utilizando agua corrente. Contudo, nos
colocamos agua destilada num gobelé e com o auxilio da vareta de vidro
enxaguamos o algodao, o que pode nao ter sido suficiente.

« Secagem do algodao incompleta: Apesar do algodao modificado ter ficado ao
ar durante 4 dias para que pudesse ficar completamente seco, verificamos que
esta secagem poderia nao estar perfeita devido a quantidade de fibras que o
mesMmo possui. Se este nao estivesse realmente bem seco, tal podera constituir
uma causa justificativa para o facto de os resultados obtidos nao corresponderem

completamente aos esperados.
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FASE POS- LABORATORIAL

TRATAMENTO DE DADOS
.

No momento em que misturamos o acido nitrico com o acido sulfurico forma -se o

grupo NOJ , cujo permitiu, posteriormente, a nitracdo da celulose, como podemos

verificar pela seguinte equacao:
HNO; (aq) + H,S0, (aq) - H,0 (1) + HSO, (aq) + NO; (aq)

Como referido previamente na introdugcao tedrica, a celulose € um polimero
constituido por mondmeros de glicose que, como podemos verificar a partir da sua
estrutura molecular, possui 3 grupos OH. Ao imergir-mos o algodao na solucao
sulfonitrica (mistura de acido nitrico e acido sulfurico), ocorreu uma reagao de
nitracao, que fez com que os 3 hidrogénios dos 3 grupos QH presentes na celulose

(constituinte de algodao) fossem substituidos pelo grupo NO, :

n

Através desta reacao, como podemos comprovar pelo esquema supramencionado,
a molécula de nitrocelulose apresenta mais atomos de oxigénio quando
comparada com a molécula de celulose, o suficiente para se decompor
instantaneamente. Portanto, a combustao da nitrocelulose (presente no algodao
modificado) nao depende do oxigénio presente no meio sendo por isso, mais
rapida do que a combustao da celulose (presente no algodao normal), como foi

previsto na parte tedrica deste relatodrio.
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6 CONCLUSAQ

.

Concluindo sobre a concretizacao desta atividade laboratorial, podemos aferir que
alcancamos de forma exemplar o escopo principal da mesma. Visto que, através de
uma reagao de nitragao da celulose (presente no algodao), aceleramos o processo
de combustao do algodao. A partir desta reacao, foi possivel introduzir mais
atomos de oxigénio na composicao da molécula de celulose, pela substituicao dos
hidrogénios dos grupos OH , pelo grupo NQ, . Por essa razao, o oxigenio necessario
para a combustao da nitrocelulose, provinha de si, o que permitiu uma
decomposicao instantanea. Para além disso, esta atividade laboratorial permitiu-
nos desenvolver e aprimorar técnicas laboratoriais ampliando, simultaneamente, a

nossa visao acerca da relacao do trabalho laboratorial com o quotidiano.
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Protocolo de referéncia

1. Medir com a pipeta e o macrocontrolador 10 mL de acido sulfurico e 5 mL de
acido nitrico para dois gobelés diferentes;

2. Misturar, no exterior e com protegao, os dois acidos com a vareta de vidro num
gobelé de maiores dimensoes;

3. Colocar o algodao na mistura dos acidos;

4. Depois de ele ficar 1a meia hora € necessario lavar o algodao dentro de um
gobelé com agua;

5. Espreme-lo para ele secar, deixando-o numa caixa de Petri;

6. Quando estiver bem seco, acender o isqueiro perto dele e registar os resultados;

7. Fazer o mesmo com o algodao normal para posteriormente verificar as

diferencas entre um e outro.
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