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RESUMO

No presente trabalho trazemos uma proposta de sintese para o luminol, composto muito
utilizado na quimica forense por sua caracteristica quimioluminescente. O objetivo é sintetizar o
composto e analisar a viabilidade de sua sintese em matérias de quimica experimental. A sintese
foi realizada com sucesso, tendo-se obtido no final a substancia desejada, e apesar do processo
ndo ser curto e simples, é uma proposta interessante para os estudantes de quimica realizarem,
pois ajuda a desenvolver habilidades laboratoriais, a resolver de maneira rdpida e criativa
problemas que surgem durante o processo e os alunos adquirem experiéncias importantes para
a formacdo académica.
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1. INTRODUCAO

A CgH,N;0, (5-amino-2,3-di-hidroftalazina-14-diona), conhecida como luminol, é
uma molécula orgdnica que apresenta a caracteristica de emitir luz por
quimioluminescéncia (processo quimico no qual a energia liberada durante uma reagédo
quimica é convertida em luz) quando reage com fons de ferro ou de outros metais
oxidantes, por isso, ela é comumente usada em investigacdes forenses para detectar
vestigios de sangue (BARNI, 2006). Além disso, o luminol também é empregado na
analise ambiental para identificar metais pesados em rios e afluentes, como cobre (Cu*")
e cobalto (Co*).

A rota de sintese do luminol (Figura 1) inicia-se a partir do anidrido ftalico
envolvendo 3 etapas: a sintese do acido 3-nitroftalico; a sintese da 3-nitroftalhidrazina e
a sintese do 3-aminoftalhidrazina (luminol).

Este trabalho tem por objetivo sintetizar esse composto e avaliar a viabilidade
desse experimento para aulas de quimica organica experimental, levando em
consideracdo a dificuldade, o tempo e os possiveis perigos que estdo envolvidos durante
a execucdo da sintese.

2. METODOLOGIA

2.1 Etapa 1) Sintese do acido 3-nitroftali
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Em um erlenmeyer de 250 mL foi adicionado 30g de anidrido ftalico e 28,4 mL de
HNO; concentrado. Agitou-se e, lentamente, adicionou-se 284 mL de H,SO,
concentrado. A solucdo foi colocada em banho-maria (Figura 2, A) e mantida a 100°Ce
sob agitacdo por 2 h. Para neutralizar o diéxido de nitrogénio liberado na reacédo, foi
montado um sistema de trap (Figura 2, B).

Figura 1 - Sintese do Luminol.
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Fonte: Making Luminol (2016)

Figura 2. Sistema de refluxo da sintese do acido 3-nitroftalico (A) com trap (B).
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Fonte: Autores

O produto resultante foi transferido para béquer com 75 mL de d4gua deionizada,
e a mistura foi resfriada no freezer até a precipitacdo. O precipitado foi filtrado a vacuo
com um funil de placa porosa e lavado com agua deionizada gelada. O precipitado foi
dissolvido com dagua deionizada sob aquecimento até se dissolver completamente.
Esperou-se a formacdo do precipitado esfriando lentamente até a T, ,e em seguida
levando a uma geladeira. Com o precipitado formado, os produtos foram filtrados a
vacuo, em um funil de placa porosa.

2.2 Etapa 2) Sintese da 3-nitroftalhidrazina

Em béquer de 100 mL, adicionou-se: 4,346 g de acido 3-nitroftdlico (sintetizado
na etapa 1), 13,054 g de sulfato de hidrazina e 4,455 g de acetato de sédio tri-hidratado.
Em seguida, adicionou-se 20 mL de dgua deionizada e aqueceu-se sob agitacdo até
dissolver todos os sdélidos. Quando a solucdo se tornou parcialmente limpida,
adicionou-se 25 mL de glicerol. Depois, a solucdo foi aquecida até 200 °C e mantida por
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5 min sob agitacdo. Apds arrefecer até a T,.;, adicionou-se 80 mL de agua no béquer.
Ap6s misturar bem, o produto sélido obtido foi filtrado a vacuo e lavado com agua
deionizada (Figura 3, A). A purifica¢do ndo foi realizada nesta etapa.

2.3 Etapa 3) 3-aminoftalhidrazina (luminol)

O produto obtido da etapa anterior foi transferido para béquer com 45 mL de
solucdo de NaOH 10% (m/v). Agitou-se até a completa dissolucdo, e depois foram
adicionados 15 g de ditionito de sddio, que foram dissolvidos sob agitacdo por 5 min. A
mudanca da cor da solu¢do para um tom de amarelo indica a formacao do luminol. Por
fim, a solucdo foi neutralizada com acido acético glacial até pH entre 6 e 7. O
precipitado, foi filtrado a vdcuo em funil de placa porosa e lavado com dgua deionizada.

Fonte: Autores

O produto final foi recristalizado em etanol 96% a quente. Para caracterizacdo foi
realizada andlise por espectroscopia no Infravermelho (IV). Além disso, foi realizado
teste de quimioluminescéncia caracteristica do luminol; para isso foi misturado uma
solucdo de luminol (0,08g de carbonato de sédio; 0,5g de bicarbonato de sédio; 0,004g
de carbonato de aménio; 20 ml de dgua e 0,04g de luminol) com uma solucéo de ferro
(0,6g de K,[Fe(CN),]; 2 mL de dgua oxigenada 30% e 18 mL de dgua).

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

No resultado do teste de quimioluminescéncia (FIGURA 4) foi possivel observar a
emissdo de luz azulada, sendo este um bom indicio de que o produto final sintetizado
foi o luminol. A andlise do espectro no infravermelho também apresentou resultado
positivo, pois observou-se grande semelhanca entre os valores das bandas obtidos
experimentalmente e na literatura. Em termos de comparacdo, os valores das principais
bandas dos espectros sdo respectivamente: 2902,64 cm™ e 2921,00 cm™ (bandas de
ligacdo C-H sp?®); 1662,43 cm e 166700 cm™ (bandas de C=C de aromaticos); 1496,54 cm™
e 1496,00 cm™ (bandas de C=C de aromaticos). Analisando as bandas principais temos
em vista variacbes muito baixas entre os valores, podendo assim dizer que a rota
proposta apresenta-se promissora para sintese.

Durante a sintese, recomenda-se que na construcdo do trap ndo se utilize
mangueiras de silicone, pois o gas didxido de nitrogénio é téxico e corrosivo deste
material. Ainda, para melhorar o resultado recomenda-se a recristalizacdo e
caracterizacdo dos produtos ap6s cada etapa sintética. Quanto ao tempo necessario para
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esta proposta recomenda-se gasto foram 3 a 4 semanas ou o (equivalente a 9 a 12h/aula
de 55 min). A massa final obtida de luminol foi 4,008g, equivalente a um rendimento
experimental de 11 %.

FIGURA 4 - Teste de quimioluminescéncia do luminol.

Fonte: autores.

4, CONCLUSAO

A rota sintética do luminol proposta neste trabalho apresentou resultados
promissores e obteve-se como produto final a substancia desejada, como assim
mostram os resultados dos testes de quimioluminescéncia caracteristico da substancia.
A viabilidade de sintetizar o luminol por essa rota é um pouco trabalhosa, visto que
foram 3 etapas longas, onde as duas primeiras sdo a sintese do reagente precursor do
CsH;N;0,. Além disso, o tempo de aula necessdrio é extenso, ja que alguns passos levam
bastante tempo e é preciso acompanhd-los. Os perigos nao sdo grandes, com exce¢do do
NO, e dos reagentes H,SO, e HNO; ,mas sendo manuseados corretamente na capela, os
riscos sdo minimizados.

Essa rota de sintese é uma 6tima opcdo para ser realizada em aulas de quimica
organica experimental, pois os estudantes desenvolvem habilidades técnicas, aprendem
a trabalhar em equipe, administrar e otimizar o tempo, a resolver de maneira rapida e
criativa os empecilhos que se apresentam no dia dia de um profissional da 4rea da
quimica, além de adquirirem a experiéncia de realizar uma sintese longa e de certo grau
de dificuldade.
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