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Educacao

PREPARATION OF 1,2,4-OXADIAZOLES: TEACHING-LEARNING SEQUENCE APPLIED TO THE COURSE ON ORGANIC
SYNTHESIS IN UNDERGRADUATE STUDIES. 1,2,4-oxadiazoles are used in a wide range of applications, including medicinal
chemistry and chemistry of materials. However, this kind of oxadiazoles is not usually prepared in an undergraduate organic teaching

laboratory. This work describes a didactic sequence for the preparation of 1,2,4-oxadiazols, mediated by microwave irradiation,

employing home-use microwave oven. For the development of this practice, one lecture and one laboratory session were used. At the

end of this session, a questionnaire was applied to evaluate the didactic sequence. The conclusion was that this approach can be used

for the preparation of 1,2,4-oxadiazoles as a pedagogical practice to make the process of teaching easier and enjoyable.
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INTRODUCAO

A Quimica dos 1,2,4-oxadiazdis pode ser utilizada para o ensino
de quimica, com énfase na quimica orgénica, visto que 0os mesmos
possuem diversas atividades, quer seja na quimica de moléculas
bioativas,'"* quer seja na quimica de materiais.'*'® Sua importincia e
aplicacdes possibilitam uma abordagem didética significativa e inte-
ressante para o estudante do ensino superior. Ao executar as praticas
de preparagdo de 1,2,4-oxadiazdis, o estudante poderd estabelecer
uma relagdo direta entre a quimica organica e o seu dia a dia. Por
outro lado, o ensino da quimica dos 1,2,4-oxadiazdis na graduacgio
ainda ndo foi descrita na literatura.

Os 1,2,4-oxadiazois sdo heterociclos de cinco membros com dois
atomos de nitrogénio e um de oxigénio. Estes heterociclos apresentam
baixo grau de aromaticidade, sendo melhor descritos como sistemas
conjugados.' Os heterodtomos podem estar organizados de quatro
maneiras, na forma de isdmero constitucional, conforme Figura 1.

Os 1,2,4—oxadiaz6is apresentam diversas atividades bioldgicas
jé descritas na literatura, no qual alguns destes compostos exibem
acentuadas propriedades farmacolégicas.”” Na década de 60, trés
compostos contendo o anel oxadiazélico ganharam grande impor-
tancia sintética e comercial quando trés farmacos foram colocados
em circula¢do comercial: lixebina?! e oxolamina,” que apresentam
atividade antitussigena e o irrigor,” que apresenta atividade vaso-
dilatadora, Figura 2. Depois da comercializag¢do desses farmacos a
quimica desses heterociclicos atraiu diferentes grupos de pesquisa
na busca de desenvolver farmacos mais potentes contendo esse
anel heterociclico. Além dos produtos sintéticos, os anéis 1,2,4—
oxadiazdlicos também sdo encontrados em produtos naturais, e
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Figura 1. Isomeros dos oxadiazois
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recentemente uma substincia obtida por Carbone et al.** de um
molusco (Phidiana militaris), revelou a presenca de alguns com-
postos contendo este anel heterociclico, colocando em destaque esta
classe de compostos devido as altas toxicidades que as fidianidinas
isoladas apresentaram frente as células tumorais de mamiferos que
foram testadas in vitro. No tocante a quimica dos materiais, estes
compostos apresentam varias aplicagdes descritas na literatura,
como a relatada por Buscemi ef al.'® quando seu grupo preparou
uma nova série de 1,2,4-oxadiazdis que apresentaram propriedades
fotoluminescente, Figura 2.

Os 1,2,4-oxadiazéis podem ser preparados por diferentes
métodos, dentre eles o aquecimento convencional, a irradiagdo de
micro-ondas e ultrassom. Muitas rea¢des sdo impossiveis de serem
realizadas no perfodo de uma ou duas aulas, logo, o uso dos fornos
de micro-ondas nos laboratérios de graduagdo vem se tornando
gradativamente uma ferramenta importante para contornar este pro-
blema, sendo que reagdes que levam horas ou requerem temperaturas
elevadas podem ser facilmente conduzidas em minutos. Por outro
lado, as reacdes quimicas realizadas sob a irradiacéo por micro-ondas
contemplam vdrios dos principios da quimica verde* e podem vir a
trazer uma série de vantagens tanto para a industria quimica, quanto
para institui¢des de ensino e pesquisa em quimica.

A irradiagdo usando micro-ondas jd mostrou ser util nas diferentes
areas da sintese organica e, em uma revisdo da literatura realizada
por De Souza e Miranda,” é possivel encontrar diversos exemplos da
utiliza¢@o da irradiagio de micro-ondas em quatro diferentes dreas da
quimica organica: catdlise, heterociclos, produtos naturais e reagdes
sem solvente. Por outro lado, na drea de ensino experimental ja exis-
tem diversos trabalhos que utilizam a irradiacio de micro-ondas, por
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Figura 2. Oxadiazois com atividades bioldgicas e propriedades fotoluminescentes

exemplo a nitracéo do salicilaldeido,? sintese da fenitoina,” sintese
e hidrélise de azalactonas de Erlenmeyer-Plochl.?

Portanto, a utilizagdo da preparag¢@o de 1,2,4-oxadiazol como
tema estruturador para uma Sequéncia Diddtica (SD) em disciplina de
Sintese Organica pode se tornar uma motivagao para a aprendizagem
do contetdo cientifico, na graduag@o. Todavia, a sequéncia didatica
utilizada neste trabalho foi proposta por Delizoicov e Angotti.” De
acordo com estes autores, Sequéncia Diddtica é definido como o
recurso utilizado para entrelacar teoria e pratica, sendo composta por
trés momentos pedagdgicos, cujos objetivos sao desvendar o problema
exposto.?3* O primeiro momento € a problematizagdo, seguido pela
organiza¢do do conhecimento. No terceiro momento pedagdgico
retoma-se o problema proposto no primeiro momento da Sequéncia
Didatica, para sua reinterpretacdo a luz do conhecimento cientifico
sistematizado no segundo momento.

De acordo com Pereira e Pires,’! as atividades que sdo planejadas de
maneiras sequenciais podem contribuir para a aprendizagem de diversos
conteddos em ciéncias. Na elaboragdo de tais atividades € necessario
se atentar ao contetido a ser ensinado, as caracteristicas cognitivas dos
alunos, a dimensao didatica relativa a instituicdo de ensino, motivagao
para a aprendizagem, significancia do conhecimento a ser ensinado
e planejamento da execugdo da atividade. No planejamento de uma

sequéncia didatica podem ser intercalados diversas estratégias e recur-
sos diddticos, tais como aulas expositivas, demonstragdes, sessdes de
questionamento, solugdo de problemas, experimentos em laboratério
com o auxilio de materiais alternativos, jogos de simula¢ao, atividades,
textos, dindmicas de grupo, féruns e debates, entre outros.

Mediante o exposto, o presente trabalho teve como objetivo
utilizar a quimica dos 1,2,4-oxadiazéis como tema estruturador de
uma Sequéncia Diddtica (SD) para ser aplicada em disciplina de
Sintese Orgénica a estudantes de graduac@o. Na elaboragdo da SD,
utilizou-se de vdrias metodologias diferenciadas, em especial um
experimento: a preparagio de 1,2,4-oxadiazol mediada por forno de
micro-ondas doméstico. A aula experimental teve um papel central na
SD e foi desenvolvida no laboratdrio de ensino de Quimica Orgénica,
desde a montagem do experimento até as observagdes e discussiao
dos resultados.

PARTE EXPERIMENTAL
Materiais

Para a realizacio dos experimentos da Sequéncia Diddtica foi
necessdrio o uso de equipamentos de prote¢do individual: luvas,
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oculos de seguranga e jaleco. Como vidrarias e utensilios de labora-
tério foram utilizados: tubo de vidro pequeno, erlenmeyer, espdtulas,
placa para cromatografia em camada delgada (CCD), cuba de eluigdo
para CCD ou béquer de 100 mL; pinga, cAmara com lampada UV,
forno de micro-ondas doméstico, balanca analitica, pipeta, pisseta.
Os reagentes e solventes necessarios a sintese foram: arilamidoxima
(MM=136 g/mol), acetoacetato de etila; dimetilformamida (DMF);
carbonato de potdssio (K,CO,); dgua destilada; sistema para eluicao
de CCD (9:1 diclorometano/acetato de etila) ou 7:3 (hexano/acetato
de etila) escolhidos de acordo com a disponibilidade. Benzonitrila
(Sigma-Aldrich), cloridrato de hidroxilamina, acetatoacetato de etila,
carbonato de potéssio (K,CO,), sulfato de sédio, carbonato de sédio
(Na,CO,), etanol, silica, clorofémio e dcido cloridrico foram adqui-
ridos comercialmente. O acetato de etila, o hexano e o diclorometano
foram previamente destilados antes de serem empregados.

Os espectros na regido do infravermelho foram obtidos na forma
de discos de KBr em um aparelho Varian modelo 640 FTIR. Os es-
pectros de RMN foram obtidos num aparelho Varian modelos Unity
Plus (300 MHz para hidrogénio e 75 MHz para carbono-13) e os
deslocamentos quimicos estdo descritos em unidades de ppm a partir
da referéncia (TMS). A reacdo foi realizada em forno micro-ondas
da marca Panasonic, modelo NN-ST341WRUK (850 W e 220 V).

Preparando a amidoxima

Para preparacdo da benzamidoxima foi proposto o seguinte pro-
cedimento experimental, conforme descrito na literatura:*> em um
erlenmeyer de 125 mL, adicionou-se 2,0 g de cloridrato de hidroxila-
mina (29,1 mmol), 2,4 g de carbonato de sédio (29,1 mmol) e 25 mL
de dgua destilada a temperatura ambiente. Em seguida, adicionou-se
3,0 g de benzonitrila (29,1 mmol) e 25 mL de etanol. A mistura
reacional foi irradiada em banho de ultrassom por 15 minutos a uma
temperatura de 55 °C, até o consumo da nitrila. O término da reacio
foi comprovado por cromatografia em camada delegada (CCD) em
sistema de eluicao 9:1 (hexano/acetato de etila). Apds evaporagdo do
etanol, o produto foi extraido com 50 mL de diclorometano e seco
com sulfato de sédio anidro. Posteriormente fez-se uma filtragao e
o solvente foi removido sob pressdo reduzida. O produto bruto foi
purificado por recristaliza¢do em cloroférmio-hexano para fornecer
a benzamidoxima em 11,96 g (85% de rendimento). P.F. 79-80 °C
(1it.3334 79-80 °C). A amidoxima foi preparada anteriormente a aula
prética, pelos responsaveis pela disciplina.

Preparando o 1,2,4-oxadiazol

Para preparagdo do 1,2,4-oxadiazol foi proposto o seguinte
procedimento experimental: adicionou-se a um vidro de penicilina
a benzamidoxima (1,0 mmol), o acetoacetato de etila (1,2 mmol)
e 1,0 mmol de K,CO; (carbonato de potdssio). Em seguida foi
adicionada uma gota de DMF e realizou-se a homogeneizagdo. A
mistura reacional foi submetida a irradiagdo de micro-ondas com
um tempo de 7 minutos a uma poténcia de 10 W. E importante
colocar no interior do micro-ondas um erlenmeyer contendo dgua
a fim de evitar o superaquecimento da reagdo. O término da reagdo
foi comprovado com cromatografia em camada delegada (CCD) em
sistema de elui¢@o 7:3 (hexano/acetato de etila) ou 9:1 (diclorometa-
no/acetato de etila). Em seguida realizou-se uma extracdo 2x de 20
mL com diclorometano e solucio de dcido cloridrico 1 mol L. A
fase organica (diclorometano) foi seca com sulfato de sédio anidro.
O residuo da evaporagao do diclorometano foi purificado por coluna
cromatografica, tendo como eluente uma mistura de hexano/acetato
(9/1). O 3-fenil-[1,2,4 —oxadiazol-5-il]-propan-2-ona foi obtido em
rendimento de 88% (0,112 g).
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Descricao da metodologia de ensino

Planejamento com o professor de quimica responsdvel pela
disciplina

Em conjunto com o professor da disciplina de Sintese Orgénica,
foram avaliados e definidos os contetidos do semestre letivo que pode-
riam ser ensinados a partir do tema 1,2,4-oxadiazol. Posteriormente,
planejou-se as aulas expositivas e experimentais, baseando-se na
andlise retrossintética (polaridade latente, desconexdo, sintons,
compostos equivalentes e economia de dtomos). Todos os planos de
aula foram elaborados de acordo com a ementa da disciplina em que
a sequéncia didatica proposta neste estudo foi aplicada.

Desenvolvimento de aula expositiva com o emprego de recursos
dudio visuais

A primeira atividade proposta consistiu na realizagdo de uma
aula expositiva introdutéria, com o auxilio de recursos audiovisuais
e diversas ilustracdes extraidas do livro “Organic Chemistry” de
Clayden et al.* sobre o contetido de anélise retrossintética. A pro-
posta de aula tem seu inicio com a apresenta¢do de uma imagem de
farmacos sobre os 1,2,4-oxadiazdis. A imagem ilustrada na Figura 3
tem como objetivo responder ao questionamento “Por que sintetizar
1,2,4-oxadiazdéis em laboratdrio de ensino?”.

Respibron

Figura 3. Parte introdutdria do material proposto pelo estudante bolsista na
SD para a aula expositiva

Desenvolvimento do roteiro de aula prdtica

A partir da atividade experimental intitulada “Preparando
1,2,4-oxadiazol mediada por forno de micro-ondas doméstico” e
da permissdo do professor, buscou-se uma maneira de transpor para
os estudantes o conhecimento cientifico do experimento didatica-
mente. Para isso, desenvolveu-se um roteiro de aula pratica em que
foi proposta a andlise retrossintética do composto a ser obtido. No
roteiro, além do procedimento experimental, encontram-se questdes
abertas para resolucdo pelos estudantes e posterior socializacdo das
respostas com discussdo acerca das disparidades e semelhangas
entre as respostas e o conhecimento cientifico, sendo essa discussdo
mediada pelo professor.

Elaboracao da Sequéncia Didatica

A SD contemplou quatro aulas de cinquenta minutos, no
contexto da disciplina de Sintese Organica. Para iniciar a proble-
matizag@o proposta aos estudantes, em um primeiro momento foi
apresentada uma imagem (Figura 3) sobre os 1,2,4-oxadiazéis. Em
seguida, propds-se uma discussao sobre os possiveis beneficios ao
preparar 1,2,4-oxadiazol. Ap6s a discussdo com os estudantes, o
conhecimento cientifico sobre o assunto foi abordado. Nesta etapa,
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utilizou-se como estratégia de ensino a confec¢do de mapas con-
ceituais pelos estudantes. No terceiro momento foi desenvolvida a
pratica de preparagdo do 1,2,4-oxadiazol e a discussdo dos resulta-
dos observados durante o experimento, correlacionando-os a aula
tedrica. Neste momento da SD, utilizou-se da escrita de relatério
como estratégia de ensino.

Avaliacao dos resultados da aplicacio da sequéncia didatica

A avaliagao dos resultados foi realizada através da construcdo de
mapas conceituais apds aula expositiva, relatério escrito, semindrio,
questiondrio ao término da aula prdtica e prova tedrico-praticas.
No questiondrio foram abordadas questdes sobre alguns conceitos
envolvidos na aula prtica e a interac@o entre a aula tedrica e pratica.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Na primeira aula da sequéncia didatica, os autores do trabalho
fizeram o seguinte questionamento para os estudantes: “Por que
preparar 1,2,4-oxadiazéis em laboratdério de ensino de quimica
organica?”. Diante do questionamento aplicado aos estudantes e da
andlise das suas respostas foi possivel averiguar as concepcdes dos
estudantes no que diz respeito a quimica dos 1,2,4-oxadiazdis e suas
habilidades de formular hipdteses, interpretar, analisar e compreender
a temdtica. Além das observagdes discutidas na presente andlise,
foram identificados os conceitos: experimentos, reacdo quimica e
substancias com propriedades distintas, que, por estarem bem defi-
nidos na estrutura cognitiva dos estudantes, foram utilizados como
subsungor na presente sequéncia diddtica. Em seguida houve uma
breve introduco sobre o tema abordado. Neste momento mencionou-
-se a importancia e aplicacdes dos 1,2,4-oxadiazéis como moléculas

Esquema 1. Andlise retrossintética geral para preparagdo de 1,2,4-oxadiazol
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bioativas.* Para auxiliar a explicagdo, a imagem contendo exemplos
dessas moléculas foi apresentada (Figura 3). Ainda nesse momento,
foi mostrada aos estudantes a molécula-alvo que se pretendia preparar
no laboratério (Figura 4).

Figura 4. Molécula alvo

O segundo momento da SD consistiu em esbogar uma andlise
retrossintética do composto objeto de estudo (esquema 1) levando-se
em conta a arquitetura molecular e os desafios individuais sintéticos.

A abordagem retrossintética consistiu basicamente em transfor-
mar a estrutura da molécula-alvo em uma sequéncia de estruturas
progressivamente mais simples, clivando esta em se¢des conhecidas
como sintons (fragmentos da molécula instdveis que ndo sdo encon-
trados de forma isolada, mas apenas combinados) (Esquema 2). Neste
momento, os conceitos de polaridade latente (carga parcial que cada
atomo da molécula possui) do 1,2,4-oxadiazol pdde ser discutido
em uma aula expositiva dialogada e, em seguida, foram propostas as
desconexdes para a molécula-alvo. Cada uma das etapas do retrocesso
¢é representada por uma seta dupla (=), enquanto o simbolo (----)
é desenhado sobre a ligacdo quebrada na molécula-alvo. Cada um
dos sintons possiveis € convertido em um composto real conhecido,
o equivalente sintético. A andlise € repetida com os reagentes de
cada etapa da retrossintese até que os materiais iniciais prontamente
disponiveis sejam obtidos.
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Esquema 2. Andlise retrossintética de 1,2,4-oxadiazol
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Ainda neste momento, a partir da retrossintese foi preciso pensar
em moléculas disponiveis comercialmente ou mesmo que possam ser
sintetizadas, que poderiam gerar esses mesmos sintons. Em seguida
foi proposto um esquema reacional para preparagdo do 1,2,4-oxadia-
zol desejado (esquema 3).

No final da aula e com a finalidade de reforcar o conhecimento
foram elaborados mapas conceituais como estratégia de ensino, que
teve como objetivo permitir que os estudantes esquematizassem
como proceder diante do problema de como preparar determinado
composto. Diante dos mapas construidos pelos estudantes foi possi-
vel perceber que eles ndo consideraram muito a proposta de montar
os esquemas na forma de um mapa conceitual utilizando caixas
de texto. Todos os estudantes esquematizaram o conhecimento na
forma de texto e/ou em tdpicos. Alguns estudantes discorreram
muito bem sobre os objetivos da andlise retrossintética. Como
exemplo, destaca-se a fala do estudante Al “o estudo de uma and-
lise retrossintética pode ser realizado para nortear o planejamento
tedrico que proponha a melhor ou mais acessivel rota sintética para
determinada sintese”. Pela fala do estudante, percebe-se que as ati-
vidades anteriores contribuiram para a constru¢do do conhecimento
cientifico de forma efetiva.

No terceiro momento da sequéncia diddtica aplicou-se a aula
pratica experimental sobre a preparacdo de 1,2,4-oxadiazol. Para
facilitar a execugdo do experimento, dividiram-se seis estudantes
em trés bancadas contendo cada grupo, duas pessoas. Todos os
materiais necessdrios para a realizacido da prdtica ja se encontra-
vam devidamente preparados e separados sobre as bancadas. Neste
momento, os estudantes pesaram os reagentes, homogeneizaram a
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Esquema 3. Proposta de reacdo para obtengdo do 1,2,4-oxadiazol
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mistura conforme procedimento experimental e colocaram no forno
de micro-ondas por 7 a 9 minutos.

Conforme a proposta investigativa da SD, foi estudado o meca-
nismo de obtencdo do reagente arilamidoxima, no qual o oxigénio
da hidroxilamina realiza um ataque nucleofilico no carbono polari-
zado positivamente da nitrila, formando um intermedidrio que sofre
rearranjos intramoleculares até chegar a estrutura da arilamidoxima,
Esquema 4. Ao propor o mecanismo de obtencao da amidoxima foram
revisados conceitos de estabilidade de reagentes, dcidos e bases de
Bronsted, fun¢des organicas.

O término da reacdo de obteng¢do do 1,2,4-oxadiazol e a realizagdo
da cromatografia em camada delgada permitiu a revisdo de contetidos
como: polaridade, cromatografia, solubilidade e fator de retengao.
Ainda nesse momento foi proposto e discutido o mecanismo de ob-
ten¢do do 1,2,4-oxadiazol. O mecanismo de reagdo proposto para a
formagao do 1,2,4-oxadiazol € mostrado no Esquema 5. Inicialmente,
a remog¢do do préton dcido de I com uma base adequada cria um
anion no atomo de oxigénio, e este ataca a carbonila de II e fornece
uma espécie instdvel tetraédrica III com subsequente perda de etanol
para fornecer IV. Posteriormente o composto IV € convertido no V
pela abstracdo do préton de IV e quebra da ligacdo N-H, com o par
de elétrons migrando para o 4tomo de nitrogénio. Em seguida, este
intermedidrio € ciclizado para fornecer VI, que sofre eliminac¢do
da dgua por aquecimento (intermediario VII e VIII) para produzir
1,2,4-oxadiazol objeto do estudo.

Dando continuidade, o composto obtido foi analisado por
técnicas de infravermelho e ressonincia magnética nuclear de hi-
drogénio e carbono-13. Inicialmente foram analisados os espectros
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Esquema 5. Mecanismo de reacdo para formagdo do 1,2,4-oxadiazol

de infravermelho da amidoxima e do 1,2,4-oxadiazol obtido. A
comparacio dos espectros de IV do composto de partida (amidoxi-
ma) e do produto obtido permitiu avaliar as mudangas estruturais.
O composto de partida apresentou bandas de absor¢do em 3360
e 3460 cm’!, correspondentes aos v, do grupo NH, e uma banda
de absor¢do em 3237 cm! referente ao grupo OH, o que ndo foi
observado no espectro composto obtido. No decorrer da andlise
do espectro de infravermelho foram trabalhados os conceitos de
nimero de onda, frequéncia, vibracéo, estiramento simétrico e ndo
simétrico, deformacdo angular, deformagao axial.

Em um momento posterior foram analisados e discutidos os
espectros de RMN dos compostos sintetizados. No espectro de RMN
13C aparece um sinal na regido de & 199 ppm referente ao carbono da
carbonila e os sinais em & 173 ppm e 8 168 ppm correspondem aos
carbonos do anel oxadiazélico. No decorrer da andlise do espectro de
ressonancia magnética nuclear hidrogénio e de carbono-13 foram abor-
dados os conceitos de estados de spin, momento magnéticos nucleares,
deslocamento, multiplicidade, constante de acoplamento, solvente,
equivaléncia quimica, ambiente quimico, campo baixo, campo alto,
blindagem, desblindagem, desdobramento e anisotropia magnética.

Os estudantes se mostraram motivados a entender como estava
ocorrendo a reagdo realizada por eles e puderam perceber que os
1,2,4-oxadiazdis, assim como as amidoximas, sdo sistemas conjuga-
dos e exibem fluorescéncia. Isso ficou evidenciado apds aplicagdo da
amostra na placa de cromatografia em camada delgada, elui¢do em
sistema de 7:3 (hexano/acetato de etila) ou 9:1 (diclorometano/ acetato
de etila) e visualizacdo em camara de luz ultravioleta. Convém desta-
car que na placa de CCD foram aplicados trés pontos: o primeiro da
arilamidoxima usada, o segundo da mistura (amidoxima mais produto
dareacio) e, finalmente, o terceiro do produto da reagdo. O término da
reagdo foi atingido quando houve o consumo total da arilamidoxima.

Durante todas as atividades propostas, os estudantes foram avalia-
dos quanto ao questionamento feito, elaboracdo de mapas conceituais,
questiondrio aplicado ao final da atividade experimental, relatério
escrito e realizagio de prova tedrico-praticas. No que diz respeito aos
relatdrios, pode-se concluir que os estudantes demonstraram satisfagao
em realizar a sintese de um composto que tem potencial em atividade
bioldgica e, mais ainda, frisaram que foi bom vivenciar as etapas de
um processo sintético. Eles destacaram também a importancia da
quimica verde quando se pensa em sintetizar um composto. Por outro
lado, os estudantes foram avaliados no momento em que houve uma
discussdo sobre as respostas dadas ao questiondrio relacionado ao
experimento, por exemplo: “Analisando o produto obtido e visando-se
a sua retrossintese, em que fragmentos ela poderia ser clivada?; De
quais reagente devemos partir para obter os fragmentos que formam os

1,2.4-oxadiaz6is? Que relagdo existe entre R, e uma reacdo?; Quais as
evidéncias reacionais observadas?; Tratando-se a Diels-Alder de uma
cicloadig¢do, o valor da EA ndo € sempre 100%? No caso da preparag@o
do 1,2,4-oxadiazol também € 100%? Explique.”

No primeiro tipo de pergunta, os estudantes foram convidados a
identificar o local de clivagem, dado um produto final, ou molécula
alvo. Aqui, os alunos tiveram de considerar todas as reacdes que
aprenderam na disciplina de Sintese Orgénica e em todas as disci-
plinas de Quimica Orgéanica ministradas anteriormente.

Com relacdo a segunda pergunta, os estudantes foram convidados
aidentificar o(s) melhor(es) material(is) de partida necessario(s) para
gerar o produto desejado. Inicialmente os alunos propuseram a rota
sintética de preparacgdo do 1,2,4-oxadiazol e em seguida montaram
o roteiro experimental. No roteiro constavam todos os produtos de
partida a serem usados, bem como a quantidade de cada produto.

A terceira pergunta estd relacionada com o término da reagio e,
para respondé-la, os estudantes leram um texto sobre cromatografia
e fizeram a correlacdo entre a teoria e a aula pratica.

Finalmente, a dltima pergunta do questiondrio abordou questdes
da Quimica Verde e os estudantes concluiram que, ao preparar o
1,2,4-oxadiazol, este foi obtido num contexto da Quimica Verde,
pois ndo houve uso de solvente. Ao sintetizar o 3-fenil-[1,2,4 —oxa-
diazol-5-il]-propan-2-ona deu-se ainda um enfoque as métricas em
Quimica Verde, como o conceito de economia de dtomos e do factor E.
A partir da determinacdo cldssica do rendimento da reacio os estu-
dantes podem discutir a economia de 4tomos, o factor E e analisarem
a “verdura” da reacdo em relagd@o a estes parametros.

Finalizando, com a realizagdo das aulas, os seis estudantes foram
capazes de relacionar adequadamente os conceitos tedricos e praticos
durante a apresentacao dos resultados na forma de seminarios, de mapas
conceituiais construidos, de relatdrios escritos, bem como na realizagdo
de prova tedrico-préticas, comparando criticamente seus resultados
com os demais grupos. Por outro lado, o experimento proposto na SD
poderd ser facilmente reproduzido de forma imediata como parte inte-
grante de disciplinas experimentais de quimica organica, uma vez que
emprega procedimentos simples, rapidos e de facil execugdo, vidrarias
e equipamentos comuns em um laboratorio de quimica, possibilitando,
assim, uma discussao sobre o ensino da quimica de heterociclos, sobre
uso de micro-ondas para promover reagdes quimicas e sobre Quimica
verde, que sdo temas em destaque no meio cientifico.

CONCLUSAO

A utilizag@o das diferentes atividades diddticas propostas na se-
quéncia diddtica (leitura de textos, questiondrios, mapas conceituais,
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semindrios e experimento) foi importante, pois teve a finalidade de
promover uma maior integragdo entre a teoria e a pratica no desen-
volvimento de conceitos, e se mostrou promissora durante sua apli-
cacdo com estudantes do ensino superior, pois 0s mesmos puderam
obter um maior envolvimento pessoal com as atividades, sentiram-se
mais confiantes e recompensados, 0 que se constituiu em um fator
motivador e incentivador de novas aprendizagens.

Os resultados obtidos com a aplicagdo da SD demonstraram
que a preparacdo de 1,2,4-oxadiazol a partir da benzoamidoxima ¢
um experimento simples e de facil execucdo, que abrange conceitos
importantes, como sintese organica, retrossintese, heterociclos,
cromatografia e Quimica Verde, e pode ser aplicado em qualquer
laboratdrio de Ensino de Quimica Organica. As condi¢des envolvidas
s@o brandas e o isolamento do produto sélido € realizado de maneira
simples, bem como sua caracterizacéo por ponto de fusdo, infraver-
melho e RMN 'He "*C. O experimento foi realizado em microescala,
oferecendo maior seguranca no manuseio pelos estudantes, menor
custo operacional e menor geragdo de residuos.

Ao final da aplicac¢@o da Sequéncia Diddtica, os estudantes foram
capazes de relacionar adequadamente os conceitos tedricos e praticos
a eles apresentados durante a elaboracdo de mapas conceituais, a
escrita de relatdrio, a apresentacido de semindrio e a realizagdo de
provas tedrico-préticas.

MATERIAL SUPLEMENTAR

Procedimentos experimentais e caracterizagio da arilamidoxima e
do 1,2,4-oxadiazol, Tabela 1S, espectros de IV, RMN 'H e RMN C,
questiondrios aplicados aos estudantes e mapas conceituais constru-
idos pelos estudantes estdo disponiveis em http://quimicanova.sbq.
org.br, em formato .pdf com acesso livre.
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