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O objetivo deste trabalho foi sintetizar 4 — etérl — metacrilamida a partir do cloreto de matata

com 4- etil anilina através de reacdo de adicdandiivacdo para a obtencdo da referida molécula
organica é o fato desta permitir modificacdes guarh a polimerizagdo para a obtencéo de polimeros
anfifilicos de relevante interesse industrial. @ag@sso de sintese ocorreu em duas etapas, onde na
primeira etapa obteve-se o cloreto de metacrileilna segunda etapa a deste com 4-etil-anilina. A
caracterizacdo do produto obtido foi realizadavésade RMN de H que confirmou a formacdo do
produto desejado.

Palavras-chave: cloreto de metacriloila; 4 — etiti— metacrilamida; RMN

The objective of this work to synthesize 4 — ethydryl — methacrylamide from methacryloyl chloride
with 4 — ethyl — aniline by addition reaction. Timtivation for obtaining such organic moleculetis t
fact that allows modifications that lead to polyimation to obtain amphiphilic polymers of relevant
industry interest. The synthesis process occumetivo stages, where the first stage we obtained the
methacryloyl chloride and the second stage towhig 4 — ethyl — aniline. The characterization bét

product was performed by'HIMR, which confirmed the formation of the desifduct.
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1. INTRODUCAO

O interesse na associagdo de polimeros hidraddliom polimeros soluveis em agua
aumentando cada vez mais devido a sua ampla &aidadustrial, tais como: floculant
tintas, cosmeéticos, agentes espessantes em recipeata 6leo, etc. A presenca dos grupos
hidrofébicos em uma solugéo aquosaregara diminuir a exposicao do polimero na pree
da agua, formando assim associacdes inter ou rimglaeulares, resultando em micro -
dominios hidrofébicos. Acima de uma determinada centracdo (C) as interac
hidrofébicas formam uma rede tridingtonal da cadeia polimérica, aumentando dessa
a viscosidade aparente [1].

Apesar do interesse na aplicacdo do polimero, mipitoblemas surgem durante sua si
e desempenho o que limita seu uso. Por exemplodqueconcentracdo critica do agrdg ¢
baixa, a viscosidade ndo é suficiente pra uso efticar Em elevadas temperature
viscosidade do polimero diminui, pois ocorre a gaela cadeia do polimero. Esses polirr
podem ser preparados por processos quimicos ddicagéb de polimeroprecursores ¢
por copolimerizacdo de radicais livr€&s monémeros hidrofébicos mais usados séo a s
n-alquil tal N-alquilacrilamida, n-alquil (meta@atb), polietoxi nalquil (metacrilato)
alquilacao de vinil [1, 2, 3, 4].

Biggset al, 1992 [5] estudaram os efeitos do surfactante na copoltagip da acrilamir
com pequenas quantidades de comondmeros hidrofobimoum meio micelar aquoso.
estudos apresentam resultados em relacdo a rqialideerizacdo micelar na preparacas
poli (acrilamida) modificada com baixas quantidadies N-(4-etilfenil) acrilamida. Est
hidréfobo foi escolhido a fim de obter um copolimete baixa viscosidade numa solt
aquosa. Comumente sdo empregados alifatieas €, e monémeros de Bquilacrilamide
Em todas as concentracdes de mondmeros hidrofobisodactante utilizado, pode-ajuste
o tempo de conversdo pela curva tedrica calculaatipmopolimerizacdo da acrilamida
solugéo de agua pura. Como resultado, a incorpo@dgrupo hidrofébico acopolimero fc
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visto uma diminui¢do para a composicao da aliméatagn fungdo da conversao, diminui
a taxa de surfactante hidr6fobo. As analises ddesdkevou a proposta de um mecanisn
copolimerizacdo em um meio micelar aquoso.

Neste trabalho a sintese do 4 — etil — aril — onddanida através da reacao adigire (
cloreto de metacriloila com o 4 etil — anilif@.processo de sintese ocorreu em duas €
onde na primeira etapa obteve-se o cloreto de nileikce na segunda etapa o 4-etil-aril-
metacrilamida. A caracterizacio do produto obtmiaréalizada através de RMN dé, Hjue
confirmou a formagé&o do produto desejado.

2. MATERIAIS E METODOS

Materiais

Os materiais utilizados foram cloreto de benzo#aido metacrilico, kiroquinone
hidréxido de sbédio e hexano, todos da marca VETG,4e— etil — anilina e a piridinde
SIGMA- ALDRICH, 4gua geladalodos os reagentes foram fornecidos com alta punéi
sendo necessaria a realizacao de purificacdo datasa utilizacao.

Métodos
Primeira Etapa- Obtencéo do cloreto de metacriloila

A obtencao do cloreto de metacriloila foi realizadéizando o método de substitui
nucleofilica, seguindo o procedimento descrito $adicoff et al, 1999]3], utilizandoo
acido metacrilico, na presenca de hidroquinipara evitar a polimerizacdo do &«
metacrilico, tendo o cloreto de benzoidlamo agente fornecedor do cloro na obtencgé
produto desejado. A reagdo de obtencéo foi reajzeih um baldo de vidradaptado a u
sistema de destilacdo com saida lateral imersaokmpéd® aquosa de NaQkom a finalidac
de neutralizar possivel formacao de acido clorgdriomo subproduto da reacéo. O balé
reacdo foi aquecido através de um banho de silicoastido a 15. Osistema foi mantic
sob agitacdo magnética, durante o processo deorelc@luracdo de &5 minutos Tod:
produto destilado foi recolhida em um bal&o imessoum banho de agua geladQDeernr
seguida armazenado em freezer sob a temperat&'& ddurante 24 horas. A pudécéo d
produto obtido foi realizada através delestilacdo seguida de armazenamento do pr
obtido, nas mesmas condicdes descritas acima.

O calor fornecido durante a reacdo rompe a ligdgénada entre o cloro e o carbc
formando dessa forma unarbocation. Este por sua vez reagiu com o acid@aaribtc
formando assim uma nova molécula que sofre rearrbingrando duas moléculasme
neutra, o acido benzaico, e outra instavel (CH2QOBIBque reage com o cloro faando
cloreto de metacriloila [6

A Figura 1 mostra de forma esquematica a reacéo de obtengélordto de metacriloila.

5o e Hy

Cloreto de Benzoila Acido Metacrilico Cloreto de Metacriloila

Figura 1 — Representacdo esquematica da obtencaoteto de metacriloila
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Segunda etapabtenc¢éo do 4 — etil — aril — metacrilamida

A reacdo entre o cloreto de metacriloila e o 4il—atnilina € possivel devido este s@r
composto nucledfilico forte que torna possivel avenséo do cloreto em amidas.

A obtengdo da molécula de 4 — etil — aril — melagiida foi realizada com basemn
estudos realizados pauntaoet al, 2002 e Camilet al, 2000[1, 2], reagindp en
atmosfera inerte de nitrogénio, o cloreto de métdler com o0 4 — etil — anilinaem soluca
com hexano, na presenga de piridina para captora@taro residual daeacdo formando
subproduto cloridrato de piridina, precipitado de marrom e de facil separacdo do pro
desejado. O processo de reacdo ocorreu sob agitag@oética durante 3 horasa n
temperatura de 30° C. A separagdo do produto diséga realizada por filtracdo apd£
horas do término da reac@&mb corrente de nitrogénio, a fim de separar oidrkio de
piridina do meio reacional. O 4 — etil — aril — m@ilamida foi extraido do meio reacional
por evaporacdo do hexano, em roto-evaporador,mpetatura de 5C, na forma de crist
que em seguida foi dissoluido em hexano ‘& mantido sob refrigeracéo durante 24 h
onde o4 - etil — aril — metacrilamidéoi recristalizado, filtrado e seco em estufa eutacéode
ar durante 24 horas a temperatura ambiente.

A Figura 2 mostra de forma esquemética a reacdo de obtencdb -detil — aril -
metacrilamida.

+ -
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Cloreto de Metacriloila 4-Egl- anilina | 4+-Edlaribmetacrilamida

Figura 2 — Representacao esquematica da obtencab dol- aril —-metacrilamida
Caracterizacdo por RMN

A técnica de espectroscopia de RMN é uma técniegpgumite determinar a estrututa
uma substancia através da energia absorvida, endadaafrequéncisguando submetida
um campo magnético. A amostra quando submetidanpacaagnético éxcitada e retor
ao estado inicial emitindo energia radiante nodaias radiofrequiénciads determinacd
precisas dos valores das radiofreqiiéncias esmeci@imitidas e da velocidade com q
amostra retorna ao estado inicial constituem aneg&sé&as informacoegsara a identificagé
tanto da estrutura quanto do posicionamento desasma molécula [7, 8, 9].

Para a caracterizacao do produto sintetizado, amdesoram realizadas medidds RMN
H*. A amostra foi analisada na faixa de concentr@c@® ppm, em tubos de 5 mm, utilidan
o equipamento RMN VARIAN - Gemini-300 na frequénde 300 MHz.A preparagao (
amostra se deu em cloroférmio deuterado, como stEve® espectrograma obtido
comparado com 0s espectrogramas das moléculas edgentespuros, encontrados
literatira.

3.RESULTADOS E DISCUSSAO

Da literatura sabe-se que os compostos cloretoedacniloila e 4-etiknilina apresenta
banda de RMN na faixa de 0 a 7,5 ppm [8].

A Figura 3 mostra o espectrograma de RMN db produto obtido. Observandoie est
apresenta bandas de RMN ®la 7,5 ppm, referentespaesenca das estruturas do cloret
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metacriloila e do 4 — etil — anilina, confirmandesda forma a formag&o do produto desejado
4-etil-aril-metacrilamida.
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Figura 3— Espectro de RMN do produto obtido.

4. CONCLUSAO

Os procedimentos experimentais mostraram-se efasema obtencdo do produto desejado
assim com a técnica de RMN na sua caracterizacao.

Deste estude conclui-se também que a utilizacdondexgente nucleofilico forte € muito
importante na obtencdo de moléculas com potencfdili@o, caracteristica fisico-quimica de
grande interesse industrial.

O novo desafia é a partir do 4- etil- aril -metaonida obter copolimero de interesse para a
industria de petréleo.
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