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FASE PRE- LABORATORIAL
INTRODUGAD

Objetivo geral: Formagao de um fio nylon 6.6. de cor vermelha através da condensacao

de dois monémeros: uma diamina e um diacido.

A presente atividade laboratorial sera realizada com o intuito de produzir um fio de nylon 6.6.
Isto € um polimero da familia: poliamidas. Para tal sera necessario ocorrer uma reacao de
polimerizacao de condensagao. Assim sendo, nesta atividade laboratorial, iremos utilizar uma
técnica de polimerizacao em especifico - a polimerizacao interfacial. Esta exige pelo menos
dois mondmeros e € procedida na interface de dois solventes. Por isso, sera necessario verter
uma “solugcao B” composta por 1,6- hexanodiamina (¢ p y,)€ hidroxido de amanio (NH,OH) sob
uma “solucao A" constituida por hexano (CeHya) © cloreto de adipoila (¢, n,c1,0,) A reagao entre
o grupo funcional amina da 1,6-hexanodiamina com o grupo cloreto de acido do diacido
originarao um outro grupo funcional - amida, presente na familia dos polimeros poliamidas, na
qual o nylon 6.6 esta inserido. Por ultimo e para que esta experiéncia se enquadrasse na
tematica associada ao grupo CMYK, tingimos o fio de nylon numa solu¢ao aquosa corada por

corante alimentar de cor vermelha.

Objetivo especificos:

e Consolidar técnicas experimentais e aprimorar conhecimentos subjacentes ao trabalho
laboratorial;

* Preparar de forma meticulosa diferentes solu¢des partindo de diferentes reagentes;

e Depreender os fundamentos tedricos que explicam a formacao do fio de nylon 6.6.
nomeadamente polimeros e familias de polimeros, reacdes de polimerizacao e grupos
funcionais;

* Interpretar as reacdes que ocorrem no decorrer da presente atividade laboratorial;

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

de seguranca referentes ao trabalho laboratorial.
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WFUNDAMENTAG[\U TEORICA
N

A palavra polimero deriva de duas palavras gregas:

"POLI" + "MEROS"

L

Muitos Partes iguais

Desta forma, podemos concluir que polimeros sao macromoléculas formadas pela
repeticao de uma (ou varias) unidades estruturais menores - os monémeros - unidos

por ligacoes covalentes.

0 H
4 N \
: /( r U\/\W e VY N Grau de
Nylon 6.6. I

H polimerizagao

Figura 1: Esquema representativo do polimero Nylon 6.6. (fonte: autoria pessoal)

Os mondmeros reagem entre si através das suas cadeias devido a reagdes de
polimerizagdo. 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.

Mondémero

Trimero

Polimero

Tetramero

Figura 2: Classificacdo dos polimeros tendo em conta o numero de mondmeros (fonte:
"Os plasticos e os materiais poliméricos" - powerpoint disponibilizado pela professora)
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As reacdes de polimerizacao podem dar origem a polimeros de adi¢gao ou a polimeros

de condensagao, dependendo do tipo de polimerizagcao que ocorre:

* Polimerizacao de adicao:
O polimero é o Unico produto formado visto que os mondmeros sdo totalmente
incorporados na cadeia. Estes mondmeros apresentam obrigatoriamente uma ligacao
dupla ou tripla, uma vez que é através dela que a polimerizagao ocorre. Este tipo de

polimerizacdo origina polimeros de adicao.

e Polimerizacao de condensacao:
Parte do mondmero nao é integrado na cadeia, resultado da libertacao de pequenas
moléculas, como € o exemplo da agua, no decorrer da reagcao. 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.

E que grupos funcionais sdo esses? As varias familias de compostos organicos a que
diferentes mondmeros podem pertencer sdo: alcoois, éteres, aldeidos, cetonas,

acidos carboxilicos, cloretos de acido, ésteres, aminas e amidas. Vamos estudar

cada uma destas familias de compostos organicos:

Familia de
. " Nomenclatura
compostos Grupo funcional Férmula geral
a s IUPAC
organicos
Acidos EO 0 Acido + nome
carboxilicos OH R < OH de R + sufixo -
Carboxilo oleo
fO
Cloretos de P R 60 Cloreto de +
acido A nome de R +
Derivam dos acidos > . .
sufixo -oilo
carboxilicos pela substituicdo
do grupo OH por cloro
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0

_<

O_

Nome de R + sufixo

Esteres Derivam dos acidos carboxilicos R zo_R. -ato + de + nome
pela substituicdo do H do grupo de R' (-ilo)
OH por um radical organico
Aminas Amino /N H 2 Nome de R (-il)
Derivam do amoniaco, pela R + sufixo -amina
substitui¢do, parcial ou total,
dos H por radicais organicos
EO
NH, 0 Nome de R +
Amidas Derivam dos dcidos carboxilicos R 2 NH sufixo -amida
pela substituicdo do grupo OH 2
por um grupo amino
Alcoois —0H R—O0OH Nome de R +
sufixo -ol
Hidroxilo
O Nome da cadeia
) / \ O mais simples (+
Eteres Derivam dos dlcoois pela P ks S 2 oxi) + nome da
substitui¢do do H do grupo R R cadeia mais
OH por um radical orgdnico complexa
y 0
Aldelldos / / Nome de R +
Carbonilo R sufixo -al
(no fim da cadeia carbonadal)
4 -
Cetonas A Nome de R +
Carbonilo R R’ sufixo -ona

(no meio da cadeia carbonadal)

Figura 3: Familia de compostos organicos (fonte: "Os plasticos e os materiais

poliméricos" - powerpoint disponibilizado pela professora)
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Assim e de acordo com of(s) grupo(s) funcional(ais) que o(s) seu(s) mondmero(s)

apresentam, os polimeros dividem-se por familias:

Familia de polimeros

Grupo funcional
caracteristico

Tipo de polimero de acordo

com a
acorre

polimerizacao que

R™ R
Poliolefinas \C — C/ Polimero de adig&o
/ N\
R" R'
(Alceno)
CH,=CH
Poliacrilicos | - Polimero de adig&o
C=N

(Acrilonitrilo)

Polimero de condensagdo (perda de

Poliuretanos R—N=C=0 R—OH moléculas de reduzida dimensdo).
(Isocianato) (Alcool)
0 , ~
/ Polimero de condensagéo (perda
R_C\ R—NH, de moléculas de dgua por cada
Poliamidas OH ligagdo que se forma).
(Acido carboxilico) (Amina)
0
V4 Polimero de condensagdo (perda
R—C R—OH
Poliésteres \ de moléculas de dgua por cada
OH ligac&o que se formal).
(Acido carboxilico)  (Alcool)

Figura 4: Familia de polimeros (fonte: "Os plasticos e os materiais poliméricos" -
powerpoint disponibilizado pela professora)
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O polimero que resulta da reacao de polimerizagcao pode ser classificado como
homopolimero, se os mondmeros que se ligam sao todos iguais, ou copolimero se os

monomeros que se ligam sao diferentes.

Polimero

Homopolimero Copolimero

Figura 5: classificagdo dos polimeros tendo em conta os mondmeros que os constituem

Dentro dos polimeros podemos ainda dividi-los em outras trés categorias:
¢ Polimeros naturais: polimeros encontrados na natureza.
e Polimeros artificiais: polimeros naturais modificados.
e Polimeros sintéticos: produzidos industrialmente sem recurso a polimeros

naturais.

Para além desta classificagcao podemos ainda caracteriza-los de acordo com as

estruturas das suas cadeias poliméricas:

e Polimeros lineares: apresentam cadeias poliméricas lineares, ou seja, nao
ramificadas.

¢ Polimeros ramificados: as suas cadeias poliméricas sdao ramificadas e formam
grandes estruturas isoladas.

¢ Polimeros reticulados: as suas cadeias poliméricas conectam-se entre si.

Como referido na introducao do presente relatoério, o polimero central desta atividade
laboratorial € o nylon 6.6. Este foi sintetizado pela primeira vez em 1929, tendo surgido
apenas como substituinte da seda, ja que esta possuia um preco bastante elevado. No
entanto, com o passar do tempo, as capacidades que o mesmo apresentou para
formar fios sedosos e muito resistentes, tornaram-no na fibra téxtil mais utilizada

no mundo industrial.
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O nylon é obtido por diferentes combinacdes de diaminas com diacidos. No entanto,
para a obtencdo do nylon 6.6. € muito frequente a reagdo entre 1,6-hexanodiamina

com o cloreto de adipoila.

E porqué nylon 6.6.? A numeracao deste polimero remete-nos para a sua
constituicdao e explica-nos ainda o porqué de este ser um material tao resistente.

Vamos entdo comecar por analisar os monémeros que, nesta atividade, originam o

nylon 6.6.:
Diacido: cloreto de adipoila Diamina: 1,6-hexanodiamina
0
n Cl\ﬁ/\\/\‘/g“m + N N T e W
(8]
cloreto de acido amina

Repare-se que tanto o diacido como a diamina, possuem 6 carbonos, de onde
surge a numeragcao “6.6.". Por essa razao, a soma destes reagentes, originara um
polimero de longa cadeia carbénica (12 carbonos). Como sabemos, quanto maior a
cadeia carbonica, maior sera o ponto de fusao e ebulicao do material, por outras

palavras o material serd mais resistente.

Contudo, as propriedades do nylon sao também explicadas pelo procedimento a
partir do qual este é obtido uma vez que, para que a fibra se torne elastica e
resistente, esta precisa de ser fundida num ponto de fusao elevado, isto é, a altas

temperaturas.

Reacao quimica que reflete o processo de obtencao do nylon:

i
n Gl ~_~_-" - NH,
\ﬁ ~o1 + N N 2
O
. 0 H
amida ) I
— \[\CM/ \NAV/\\/’/\\/NN]\ + n H—C/
Il |
0 H n
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A reacdo entre o grupo funcional amina da 1,6-hexanodiamina com o grupo
cloreto de acido do diacido, originam um outro grupo funcional: amida , presente
na cadeia polimérica do polimero resultante. Assim e segundo aquilo que dissemos
anteriormente, o nylon pertence a familia de polimeros poliamidas, ja que o grupo
cloreto de acido e amina sao grupos constituintes dos seus mondmeros. A molécula
resultante tem, numa das suas extremidades, o grupo — NH;, que pode reagir com um
mondomero que contenha — COCl. semelhantemente, a outra extremidade desta
molécula é formada pelo grup— COCl , podendo reagir também com um
mondémero—, NHjnha . Constituido por uma sequéncia alternada de monomeros,

o fio de nylon sera entao formado.

Podemos aferir ainda que este € um polimero de policondensacao uma vez que a
reacdo de polimerizacao ocorre através dos grupos funcionais de duas moléculas
que se ligam, com formacgao simultdnea de outras moléculas, no caso do acido
cloridrico. Tal é observdvel na reacdao acima apresentada, jd que, a cada amida
formada, uma molécula de acido cloridrico € eliminada. Resultado das moléculas de
acido cloridrico eliminadas no decorrer do processo, sera expectavel que durante a
formacao do polimero, se verifique um gas, que serd vapor de acido cloridrico, pelo

que se torna imprescindivel a utilizacao da hotte.

Com isto podemos entao dizer que o nylon é classificado como um copolimero uma
vez que é originario de mondmeros diferentes. Quanto a sua nhatureza €& ainda
caracterizado como um polimero sintético ja que este é produzido industrialmente
sem recurso a polimeros naturais. Por ultimo, por pertencer a familia das poliamidas

lineares, o nylon apresenta também uma cadeia linear.

Como ja foi referido na introducao, na presente atividade laboratorial sera utilizada
uma técnica de polimerizagdo em especifico - a polimerizacao interfacial. Esta

técnica é aplicada a policondensacao e exige pelo menos dois monémeros. E

procedida na interface de dois solventes, cada um contendo um dos mondmeros.

2020/2021 10
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FASE LABORATORIAL

SIMATERIAL Sl
I N ~ imn_ " ‘

Figura 6: Materiais e reagentes utilizados

3 gobelés de (200 = 25) mL
2 pipetas de (5 £ 0,03mL)
2 pipetas de (25 + 0,06 mL)
Macrocontrolador

Pipeta de Pasteur

2 varetas de vidro
Rotulos

Material de escrita

Reagentes

Cloreto de adipoila (C¢HgCl,0,)

Hexano {CgHys)

1,6 - hexanodiamina {CE.HLE.NE}

Solugéo aquosa de hidréxido de amonio 2 mol/dm? (NHqﬂ'H}

Corante alimentar vermelho

Agua destilada
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CUIDADOS DE SEGURANGA A CONSIDERAR:

Cloreto de adipoila

oo — D> B> <@

1,6 - hexanodiamina

. e . 3
Solucao aquosa de hidroxido de amonio S %

A utilizacao de certos reagentes implica o seguimento escrupuloso dos cuidados a ter
em conta aquando a sua manipulagao. Isto &, requerem a analise meticulosa dos seus
rotulos, mais propriamente dos pictogramas de perigo neles evidenciados de forma a
prevenir a situacao hipotetica de causar algum dano quer seja a quem os esta a
utilizar quer ao meio laboratorial envolvente. No caso, como podemos compreender
pelo rétulo do reagente hexano este é inflamavel e por isso, aquando a sua
manipulacao, nao devemos foguear perto deste reagente, mantendo-o afastado das
chamas. Além disso, tanto o hexano, como o reagente 1,6-hexanodiamina sao ambos
nocivos o que implica a utilizacao da hotte, de luvas e de 6culos de protecao tendo em
vista ndo so evitar o contacto dos mesmos com a pele e olhos, assim como prevenir a
inalacao de vapores provenientes dos mesmos. O hexano € ainda uma substancia
carcinogénica e, portanto, € necessario recorrer e utilizar escrupulosamente o
equipamento de protecao supramencionado. Por ultimo, este reagente, assim como a
solugao agquosa de hidroxido de amonio sao substancias prejudiciais ao ambiente, pelo
que, apos a sua utilizacao devem ser colocadas num recipiente de recolha de residuos
destinadas para o efeito uma vez que nao devem ser despejados diretamente na
banca. Relativamente ao reagente cloreto de adipoila, este € uma substancia corrosiva
assim como o0s reagentes 16-hexanodiamina e hidroxido de amonio, sendo
consequentemente necessario o uso de luvas e oculos para evitar o contacto dos
mesmos com a pele e com os olhos, como tambéem a utilizagao da bata torna-se

imprescindivel tendo em vista proteger o vestuario de quem os esta a utilizar.
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PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
U

1. Com o auxilio da pipeta de (25 £ 0,06) mL e do macrocontrolador, pipetamos (25 *

0,06) mL de hexano (figura 7) para um gobelé de 200 mL (figura 8);

2. Além disso, atraveés da pipeta de (5 £ 0,03) mL, medimos (1 £ 0,03) mL do reagente
cloreto de adipoila (figura 9) e adicionamo-lo ao gobelé supramencionado (figura 10);

3. De seguida, rotulamos este mesmo gobelé como “solugao A” (figura 11);

4. Utilizando outra pipeta volumétrica de (5 £ 0,03) mL, pipetamos (1 £ 0,03) mL de 1,6 -
hexadioamina (figura 12) para um gobelé diferente (figura 13);

5. Neste mesmo gobelé adicionamos (25 + 0,06) mL de agua medidos através de uma
pipeta de (25 + 0,06) mL (figura 14) (figura 15);

6. Ainda no ultimo gobelé referido, gotejamos 5 gotas de hidréxido de amadnio 2 mol/dm3
(figura 16) utilizando a pipeta de Pasteur (figura 17);

7. A posteriori, rotulamos este mesmo gobelé como “solucdo B’ (figura 18);

8. Depois de terminada a preparacao de ambas as solucdes (A e B), vertemos
cuidadosamente a solucao B para a A de modo a que fosse possivel distinguir as ambas
as solugodes, isto €, a existéncia de duas fases (figura 19);

9. Recorrendo a vareta de vidro, retiramos a camada de nylon formada na interface das
duas fases enrolando-a na mesma (figura 20);

10. De seguida, lavamos o fio de nylon enrolado na vareta com agua corrente (figura 21)
e desembaracamo-lo (figura 22);

11. Por fim, adicionamos um pouco de corante vermelho (figura 23) num gobelé com
agua e introduzindo o fio de nylon nesta solucao corada (figura 24), tingimo-lo (figura
25);

12. Depois de formado e tingido, deixamos o polimero ao ar livre para que este secasse

(figura 26).
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J

Flgura 7 Flgura 8 Flgura 9 !
Flgura 12 \ Flgura 11 Flgura 10
Flgura 13 \ Flgura 14 \ Flgura15 |
Q /‘;ﬁf
Flgura 18 Flgura 17 Flgura 16
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Flgura 19

Figura 24

Flgura 25

Flgura 20

Figura 23

Flgura 26

Flgura 22
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ALTERAGCOES AO PROTOCOLO PROPOSTO

O protocolo laboratorial pelo qual nos orientamos para a consumacao desta

experiéncia tinha como principal objetivo a formagao de um fio de nylon 6.6. a partir da
condensagcao de dois mondmeros. Contudo, como foi referido na introducao do
presente relatorio, para que esta atividade laboratorial se enquadrasse na tematica
escolhida pelo grupo CMYK, a cor, e para que esta se tornasse mais dinamica, para além

da obtencao do fio de nylon 6.6. tingimo-lo numa solu¢ao aquosa corada por corante

alimentar vermelho.

REGISTO DE DADOS
CE——

Gelatinoso, sélido e
inséluvel

Polimerizacao interfacial -
colocamos a vareta de vidro na
interface dos dois solventes e
enrolamos o polimero na
mesma

Como foi obtido:

Apesar de nao ter sido pesado,
Quantidade 0 que deveriamos ter feito,
obtida: verificamos que a quantidade
de nylon obtida foi

consideravel.

Resisténcia: Pouco resistente

2020/2021 16



CMYK- Relatério A.L.7

POSSIVEIS CAUSAS DE ERRO

Vista globalmente, consideramos que a concretizagao desta atividade laboratorial pode
ser caracterizada de um modo bastante positivo visto que, obtivemos um fio de nylon
6.6. de cor vermelha apods o seu tingimento. Contudo e como referido na introdugao
tedrica deste relatdrio, o nylon € um polimero bastante resistente o que nao se verificou
NO NOsSsO ensaio experimental, uma vez que quando sujeito a forgcas o mesmo cedia e

quebrava. Tal pode ser resultado de diversos fatores entre eles:

e Incorreta concentracdo dos reagentes: uma vez que o0s reagentes foram
previamente diluidos, estes podem nao possuir a concentracao que deveriam ter e
como tal, os resultados nao corresponderam completamente aos esperados;

e Procedimento indevido: o processo de lavagem do fio de nylon com &agua
corrente, nao deveria ter sido executado uma vez que o nylon € uma molécula polar

e, como tal, ao lava-lo algumas das suas ligagdes poderiam ter sido quebradas,

tornado o polimero menos resistente.

FASE POS- LABORATORIAL

TRATAMENTO DE DADOS

Como previsto na fundamentagao tedrica deste relatdrio, através de uma reagao de
policondensacgdo, j& que esta reacao ocorreu entre grupos funcionais, obtivemos o
nylon 6.6. que se apresentou como um composto sélido e insoluvel. Para além disso,
e como previamente referido, verificamos a expulsao de moléculas mais pequenas, no
caso de acido cloridrico, o que pdde ser confirmado pela libertagdo de vapores

consequentes da perda destas moléculas.
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Como supramencionado, o polimero formou-se na interface das duas fases, pelo
que esta é denominada como uma polimerizacao interfacial, sendo que nao é
uma reagado catalisada. Em cada uma destas fases encontram-se um dos

monomeros que constituem o polimero nylon 6.6.:

W/NHZ
- H,N
Solucao B - presente
o monémero: Diamina: 1,6-hexanodiamina
i
s ~cl
I
. 0
Solucao A - presente
o0 mondémero: Diacido: cloreto de adipoila

Figura 27: Esquema representativo dos mondmeros presentes nas diferentes solucdes (fonte da
imagem utilizada: livro Técnicas Laboratoriais de Quimica Il)

Como observavel na figura, no mondmero presente na solugcao A, cloreto de
adipoila, encontra-se o grupo funcional cloreto de acido. J4 no mondmero presente
na solugdo B, 1,6-hexanodiamina, verificamos a existéncia do grupo amina. Na
interface das solugdes, e uma vez que cada mondomero apresenta nas suas
extremidades os grupos funcionais ja mencionados, estes reagiram entre si,
originando um outro grupo funcional: amida, presente no nylon 6.6, pertencendo
por isso a familia das poliamidas, como podemos comprovar pelo seguinte

esguema representativo da reagao:

i
n CIRﬁWC\CI + n HZNW/NHZ
0
i v
— | b N + N H—C/
o H n
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Para o fio de nylon 6.6. ser formado, o grupo — NH; presente numa das suas
extremidades, reage com um mondmero que contenha — COCL. De igual forma, a
outra extremidade desta molécula é formada pelo grupo — COCl reagindo entdo
com um mondmero que tenha — NH; Assim, através destas sucessivas ligacoes,

o fio de nylon foi obtido.

Como mencionado no registo de dados, a quantidade de nylon 6.6. foi consideravel.
No entanto, este atingiu o seu fim, no momento em que os reagentes foram
totalmente consumidos. Verificamos também que, apesar do nylon ser
reconhecido pela sua resisténcia, o fio de nylon obtido era fragil, cedendo
quando |he eram exercidas forcas. Uma hipotese para que o polimero de nylon se
tornasse mais resistente seria a adigdo de outros compostos a molécula, ou até

fundi-lo num ponto de fusao elevado, isto é, a altas temperaturas.

Por ultimo é importante referir, que tal como supramencionado na fundamentacao
tedrica, obtivemos um polimero:

e Copolimero, uma vez que € obtido a partir de dois mondmeros diferentes;

o Sintético, ja que é produzido sem recurso a polimeros naturais;

e De cadeia linear, como é percetivel pela sua estrutura molecular.

@Mi:uncwsﬁu
U

Em consonancia com o trabalho produzido, verificamos que cumprimos de forma
solene, o designio ao qual nos propusemos. Uma vez que, através de uma reacao de
polimerizagao de condensacao obtivemos um fio nylon 6.6., pela condensacao de
dois mondmeros: uma diamina (1,6-hexanodiamina) e um diacido (cloreto de
adipoila). Para tal utilizamos uma técnica de polimerizagcao que até entao nos era
desconhecida: a polimerizacao interfacial. Com isto, podemos concluir que a
concretizacdo desta atividade nos permitiu nao so aprofundar conhecimentos
tedricos previamente abordados, do que sao exemplo as reacdes de polimerizagao,
como também, conhecer e concretizar novas técnicas associadas ao trabalho
laboratorial. Por ultimo, € também importante mencionar que, o facto de termos
tingido o polimero por nods obtido, avolomou, mais uma vez, a nossa gnose sobre a

relacdo da quimica com a cor.
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Protocolo de referéncia

1. Coloque 25 mL de hexano num copo de precipitagao. Junte-lhe 1 mL de cloreto
de hexanodioilo;

2. Rotule o copo como "solugao A"

3. Coloque 1 mL de 1,6 - hexanodiamina hum copo de precipitacao. Junte-lhe 25 mL
de agua e 5 gotas de hidroxido de amonio;

4. Rotule o copo como "solugao B

5. Verta a solugao B sobre a solugao A com muito cuidado, de modo a manter as
duas fases separadas;

6. Retire a camada de Nylon formada na interface e enrole-a numa vareta de vidro;

7. Lave o fio enrolado com agua;

8. Coloque o fio ao ar livre para secar.
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