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APRESENTACAO

O e-book: “O ensino e a pesquisa em quimica” volume | é constituido por quinze
capitulos de livro que tratam das seguintes tematicas: processo de ensino-aprendizagem em
quimica e desenvolvimento sustentavel. Em relacdo a primeira tematica, esta € abordada
em diferentes contextos e praticas que se encontram presente em doze dos quinze capitulos
deste primeiro volume. Os trabalhos selecionados buscam investigar a diversidade de fatores
que podem contribuir de forma positiva ou negativa nos diferentes processos de ensino-
aprendizagem em quimica dentro ou fora do ambito escolar. A disciplina de quimica é uma
area das denominadas ciéncias da natureza ou ciéncias naturais que exigem uma grande
capacidade de abstracédo para o entendimento de seus conceitos e como estes podem estar
relacionados ao ambiente no qual o aluno se insere. Além disso, este campo do saber demanda
a visualizagdo de seus pressupostos tedricos em praticas por meio da experimentagdo que
presume um espaco destinado a visualizagdo ou o laboratério de quimica. Entretanto, este
espaco ndo se faz presente em fungdo da falta de recursos financeiros e projetos de politicas
publicas voltadas para oferecer condi¢bes dos estabelecimentos da educagéo basica, manter
um espaco destinado a experimentagao quimica.

Neste contexto, os professores de quimica sdo desafiados a buscar alternativas
para a experimentacdo a ser desenvolvida dentro do ambiente de sala ou em éareas
abertas sem infra- estrutura necessaria. Neste sentido, os trabalhos trazem abordagens
sob diferentes 6ticas de experiéncias relatadas por intermédios de Praticas Pedagogicas
Inovadoras (PPI), metodologias ativas de ensino e propostas de pesquisas realizadas na
busca por materiais alternativos para substituir os tradicionais de alto custo e de dificil
acesso. Tais experiéncias também sdo relatadas por meio de olimpiadas de quimica no
México e préticas para alunos recém ingressos em instituicdes de ensino superior no Brasil.

A segunda tematica apresenta trés trabalhos que apresentam resultados pela busca
de metodologias que possibilitem o desenvolvimento da Quimica Sustentavel (Quimica
Verde) e o desenvolvimento de adsorventes naturais para a remocao de metais pesados
e/ou téxicos em diferentes matrizes aquaticas, visando uma melhor qualidade tanto o
ambiente quanto para o préprio homem.

Nesta perspectiva, a Atena Editora vem trabalhando por meio do incentivo de
publicacbes de trabalhos de pesquisadores de todas as regibes do Brasil e de outros
paises com o intuito de colaborar com a publicagcdo de e-books e, consequentemente,
sua divulgacéo de forma gratuita em diferentes plataformas digitais de facil acesso. Logo,
a Atena Editora contribui para a divulgagéo e disseminagdo do conhecimento cientifico
gerado dentro de instituicdes de ensino e pesquisa e que pode ser acessado de qualquer
lugar e em tempo real por qualquer pessoa interessada na busca pelo conhecimento.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMEN: En este trabajo se muestra el
experimento que realizaron los alumnos que
asistieron a la XXVII Olimpiada Nacional de
Quimica, la cual se llevo a cabo en la Ciudad de
Puebla, México, en 2018. En este experimento
se muestra como los alumnos que lo realizaron,
fueron capaces de llevar a cabo una reaccion
de sustitucion electrofilica aromatica: la
nitracion del benzoato de metilo. El producto,
meta-nitrobenzoato de metilo, lo purificaron

O ensino e a pesquisa em quimica

por recristalizacion, y ademas diferenciaron el
producto del sustrato por medio de un analisis
comparativo por cromatografia en capa fina.
PALABRAS CLAVE: BENZOATO DE METILO,
NITRACION, CROMATOGRAFIA EN CAPA
FINA, OLIMPIADAS DE QUIMICA.

MEXICO: XXVII OLIMPIADA NACIONAL
DE QUIMICA, 2018
REACAO DE SUBSTITUICAO
ELETROFILICA AROMATICA
NITRACAO DE BENZOATO DE METILA

RESUMO: Este trabalho mostra o experimento
realizado pelos alunos que participaram da
XXVII Olimpiada Nacional de Quimica, que
aconteceu na cidade de Puebla, México, em
2018. Este experimento mostra como os alunos
que o fizeram, conseguiram realizar um exame
eletrofilico reagéo de substituicdo aromatica:
a nitracdo de benzoato de metila. O produto,
meta-nitrobenzoato de metila, foi purificado por
recristalizacdo e posteriormente diferenciado
0 produto do substrato por meio de analise
comparativa por cromatografia em camada
delgada.

MEXICO: XXVII NATIONAL CHEMISTRY
OLYMPIAD, 2018
AROMATIC ELECTROPHILIC
SUBSTITUTION REACTION
NITRATION OF METHYL BENZOATE

ABSTRACT: This paper shows the experiment
carried out by the students who attended the
XXVIlI National Chemistry Olympiad that took
place in the city of Puebla, Mexico, in 2018. This
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experiment shows how the students who performed it were able to carry out an aromatic
electrophilic substitution reaction: nitration of methyl benzoate, purified by recrystallization
of the product and differentiated the product from the substrate by means of a comparative
analysis by thin layer chromatography.

INTRODUCCION

Del 26 de febrero al 1° de marzo del 2018, se llevé a cabo la XXVII Olimpiada Nacional
de Quimica, la cual fue organizada por la Academia Mexicana de Ciencias y la Benemérita
Universidad Autdbnoma de Puebla (BUAP). El examen practico de este concurso se realiz6
en las instalaciones de la Facultad de Ciencias Quimicas. Participaron 189 estudiantes de
nivel bachillerato, representando a los 32 estados federativos en los que esta dividida la
Republica Mexicana. A estos 189 alumnos se les asignaron dos niveles, 95 fueron de nivel
A, esto es que han llevado dentro de su plan de estudios cursos de quimica organica y 94
fueron de nivel B, quienes no han llevado estos cursos.

Este concurso se llevd a cabo durante tres dias. En el primer dia, los alumnos
realizaron tres examenes tedricos de quimica, los cuales tienen diferentes niveles de
complejidad, que van de uno simple a uno muy complejo. En el segundo dia los alumnos
realizaron un examen teorico, ain mas complejo, con una duracién de 5 horas. En el
tercer dia llevaron a cabo un examen practico, el cual solo lo realizaron los 46 mejores
alumnos, los cuales fueron seleccionados con base en sus resultados de los tres examenes
del primer dia. Con los resultados de los 4 examenes teoricos y del examen practico se
seleccionaron a los quince mejores alumnos, los cuales seran capacitados durante tres
semanas para poder elegir a los cuatro mejores que representaran a México en las dos
Olimpiadas Internacionales de Quimica que en este afio (2018) seran: 50" International
Chemistry Olympiad a celebrarse del 19 al 29 de Julio de 2019, en las ciudades de Bratislava,
Eslovaquia y en Praga. Republica Checa, asi como en la XX/l Olimpiada Iberoamericana
de Quimica, la cual se va a realizar en el mes de septiembre en El Salvador.

Para que los 46 alumnos del nivel A pudieran realizar un experimento de quimica
organica, en el cual se pudiera llevar a cabo la purificacién por recristalizacion del producto
sintetizado por ellos mismos, los problemas que se nos han presentado en algunas de las
Olimpiadas Nacionales que se han llevado a cabo es la dificultad de disponer del equipo
necesario para aislar los productos por filtracién al vacio, en particular debido a la falta
de lineas de vacio, o bien de disponer de suficientes equipos para determinar puntos de
fusién. En esta Olimpiada Nacional de Quimica, si se conto con lineas de vacio, y por esta
razbn se propuso este experimento, en el cual se llevé a cabo una reaccion de nitracion,
empleando la mezcla sulfonitrica, una recristalizacion y un analisis por cromatografia en
capa fina.
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OBJETIVOS

Los objetivos que nos planteamos en este experimento, fueron que el alumno fuera

capaz de:
1. Efectuar una reaccién de nitracion empleando la mezcla sulfonitrica.

2. Llevar a cabo la purificacion del producto obtenido por medio de una
recristalizacion.

3. Identificar el producto por medio de un analisis por cromatografia en capa fina.

HIPOTESIS

Que, al llevar a cabo este experimento, es posible los alumnos obtengan el
benzoato de metilo con un rendimiento del 60 % y con una pureza cercana al 90 % una vez
recristalizado

ANTECEDENTES (FESSENDEN (1983), TREADWELL (2008), PAVIA (1988))

Esta reaccién es un ejemplo clasico de las sustituciones electrofilicas aromaticas,
donde el electrofilo es el i6n nitronio, NO,*. Al controlar las condiciones experimentales
y al utilizar las propiedades de los grupos orientadores hacia la posicion meta del anillo
aromatico, se favorece la monosustitucion en esa posicion. El grupo carbonilo es un grupo
atractor de electrones (EWG, por sus siglas en inglés Electro Withdrawing Group) el cual
desactiva al anillo de benceno. La reaccion acido-base que ocurre entre el benzoato de
metilo y el &cido sulfdrico el cual actia como disolvente, tiene dos aspectos importantes, ya
que por un lado permite que el sustrato se disuelva en el mismo, y ademas la protonacion
del grupo carbonilo del éster incrementa aun mas su efecto como EWG. Sin embargo, la
reaccion es factible incluso a temperaturas bastante bajas (las cuales son necesarias para
enfriar el proceso muy exotérmico), y la sustitucion ocurre en posicidbn meta. (KILWAY,
2007).

La reaccion efectuada fue la siguiente, Figura 1.

O O

H.C NO
~ H,SO 3V 2
0 . o, 50 "o

Figura 1. Reaccion de nitracion de benzoato de metilo.

PROCEDIMIENTO

En un vaso de precipitados de 50 mL se adicionan los 1.5 mL de acido nitrico
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concentrado que se encuentran en el frasco marcado como acido nitrico y se coloca dentro
de un bafo de hielo. ya frio el acido nitrico (temperatura de 4-5 °C, se adicionan con
precaucion los 0.5 ml de benzoato de metilo que se encuentran en el frasco marcado
como benzoato de metilo. El frasco que contiene los 3.0 ml de acido sulfurico concentrado,
marcado como &cido sulfurico, se coloca dentro de un bafio de hielo y se debe de mantener
a una temperatura de 4 a 5 °C.

Cuando la disolucién del benzoato de metilo en el &cido nitrico esté fria (temperatura
cercana a los 5°C), utilizando una pipeta Pasteur, se adiciona lentamente (gota a gota),
bajo agitacion con la varilla de vidrio, los 3.0 mL del acido sulfurico frio. La rapidez de la
adicion debe ser tal que la temperatura de la mezcla de reaccion se mantenga por
abajo de los 10°C. Después de que se termine la adicion del acido sulfirico, se retira el
vaso de precipitados del bafio de hielo y se deja reposar por 15 minutos a temperatura
ambiente. Se vierte la mezcla de reaccion en un vaso de precipitados de 100 mL el cual
debera contener 25 mL de una mezcla hielo-agua. El producto crudo precipita como un
soélido blanco lechoso. Se rompe el sélido con la ayuda de la espatula, y el precipitado
se aisla por medio de una filtracién al vacio, empleando el embudo Blichner y el matraz
Kitazato. El precipitado se lava con 3 porciones de agua de 10 mL cada una para eliminar
el exceso de acido. Se deja secar el sélido con el vacio para eliminar la mayor cantidad de
agua posible. El producto crudo se purifica por medio de una recristalizacion con metanol.

Determinar el peso del producto que se obtuvo.

Realizar una cromatografia en capa fina comparando el benzoato de metilo con el
producto nitrado (disuelve por separado, una pequefia cantidad de cada uno en 0.5 mL de
acetato de etilo), utilizando como eluyente una mezcla de hexano-acetato de etilo (9:1).
Revelar con luz ultravioleta. Calcula el Rf de cada compuesto.

DIAGRAMAS DE FLUJO

No incluimos en este articulo los dos diagramas de flujo que se les proporcionaron a
los alumnos que participaron en esta Olimpiada, pero estos se pueden consultar en: https://
nube.quimica.unam.mx/index.php/s/6qgesA7RapMP1GLe.

PRODUCTOS OBTENIDOS

Muchos de los alumnos era la primera vez que pisaban un laboratorio de quimica
organica y muchos de ellos no habian hecho purificaciones por recristalizacion, lo cual fue
una experiencia buena para los maestros que propusimos este experimento. Podemos
decir que en general 23 alumnos obtuvieron buenos productos, con muy buena forma
cristalina. 4 alumnos obtuvieron el producto con muy buena forma cristalina y en gran
cantidad. 2 alumnos obtuvieron productos con mala forma cristalina, 5 alumnos obtuvieron
el producto con color (derivado 3,5-dinitrobenzoato de metilo) como resultado de una mala
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recristalizacion. 6 alumnos obtuvieron el producto sin color, pero pastoso (con disolvente) y
6 alumnos obtuvieron rendimiento muy bajo o de plano no obtuvieron el producto.

RENDIMIENTOS

Los rendimientos en general fueron bajos y 27 alumnos obtuvieron rendimientos
que se centraron en el intervalo de 21 al 40%. 12 alumnos obtuvieron el producto entre el
intervalo del 41 al 100%. Finalmente 7 alumnos tuvieron rendimientos muy bajos o de plano
no obtuvieron el producto. Ver grafica 1

Grafica 1. Numero de alumnos y rendimiento (%) que obtuvieron.

CROMATOPLACAS

En general todos los alumnos que obtuvieron el producto hicieron un buen analisis
por cromatografia en capa fina, con excepcion de 7 alumnos que obtuvieron rendimientos

muy bajos o que no obtuvieron producto alguno.

PREGUNTAS TEORICAS

En el examen también se hicieron 5 preguntas te6ricas sobre la reaccion de nitracion
efectuada, para corroborar que los alumnos tenian claros los conceptos de las reacciones
de Sustitucion electrofilica aromatica y en especifico de la reaccidn de nitracion. Ademas de

determinar cudl es el reactivo limitante y determinar el rendimiento de la reaccion.

CALIFICACIONES

De los 46 alumnos que presentaron el examen, las calificaciones se pueden resumir
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de la siguiente manera (ver grafica 2):

Gréafica 2. Numero de alumnos y calificaciones que obtuvieron.

A pesar de que la distribucion estadistica no es normal, ya que como se puede
ver en el histograma, las calificaciones se encuentran en todo el intervalo de la escala,
podemos concluir que fue un buen examen ya que 72 % de los alumnos tuvo una calificacién
aprobatoria y el 28 % reprobé. Dentro de los alumnos que aprobaron, 57 % obtuvieron
una calificacion de 6.1 a 8.0, y el 15 % obtuvieron una calificaciéon de 8.1 a 10 (solo un
alumno obtuvo la calificacion de 10.0). En conclusién, podemos decir que fue un buen
examen, tanto por el porcentaje de los alumnos aprobados, asi como por la distribucion de
las calificaciones en toda la escala.

La distribucidn estadistica es rectangular, por lo que, este examen permitid
discriminar, ya que fue un criterio mas que ayudé a poder seleccionar a los 15 mejores
estudiantes que se presentaron a este Concurso Nacional.

COSTO ESTIMADO DE ESTE EXPERIMENTO

El costo de este experimento, Unicamente tomando en cuenta las sustancias,
disolventes y material utilizado, para los 46 alumnos que lo presentaron es de $145.00
dolares (USA) norteamericanos, (precios tomados del catalogo Sigma-Aldrich, al 19 de
marzo de 2018 y tomando como cotizacion $1.00 dolar (USA) = $19.00 (pesos mexicanos).
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Reactivos y disolventes

Costo por alumno
(Doélares USA)

Benzoato de metilo 0.64
Acido sulfarico 95-98% 0.333
Acido nitrico 70% 0.702
Metanol 99.8% 0.387
Hexano 95% 0.4
Acetato de etilo 99.8% 0.41
Placas para cromatografia en capa fina con 0.28
indicador de fluorescencia
TOTAL POR 46 ALUMNOS $145.00

CONCLUSIONES

1. La hipbtesis se cumpli6 en parte, ya que 12 alumnos obtuvieron un rendimiento
entre 41% y 100%. Sin embargo, debemos recalcar el hecho de que la mayor

parte de los alumnos no habian hecho una recristalizacién con anterioridad.

2. Este fue un experimento que result6 interesante para los alumnos. El hecho de
aprender a purificar por recristalizaciéon fue un reto y el cual la mayoria de ellos

fue capaz de superar.

3. El experimento permitié discriminar, ya que aprob6 el 72 % de los alumnos y
el 28 % reprob6. Dentro de los alumnos que aprobaron, 57 % obtuvieron una
calificacion de 6.1 a 8.0, y el 15 % obtuvieron una calificacion de 8.1 a 10. Las

calificaciones aprobatorias se encuentran distribuidas en toda la escala.
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