Analise por extracao: abordagem em disciplinas de Analise Organica.
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Introducao

Disciplinas de Andlise Orgénica séo didaticamente
estruturadas sob forma de Solugbes de Problemas:
o aluno recebe uma mistura de composi¢cao des-
conhecida para separar e identificar seus compo-
nentes. A principal dificuldade nesses casos € a se-
lecao inicial dos métodos de separagao, que em ge-
ral é facilitada ou orientada pela origem e histéria
quimica da amostra (produto de sintese? extrato de
planta? etc.), o que ndo se aplica no caso. Assim, a
partir da sistematizacdo de discussées da literatura’
desenvolveu-se um procedimento em disciplina do
IQ/UFRJ visando contornar o problema. O método,
resumido no Quadro 1, de simples execugao, requer
apenas micro-tubos, pipetas Pasteur, peras de suc-
¢ao, como solventes de extragédo, aqueles utilizados
para efetivar classificagdes por solubilidade’ (H,O,
NaOH a5e 10 % m/v, HCla5e 10 % m/v, e
H.SO, c.c.), e 1-1,5 ml de amostra e solvente (1:1).
Baseia-se na andlise da fase solvente (exceto fase
sulfurica) apos a solubilizagao, e seu sucesso requer
observagoes rigorosas e cuidadosas.

Resultados e Discussao

Foram analisadas com sucesso pelos alunos dos
ltimos 8 periodos letivos um total de 109 misturas
diferentes (3 a 5 quimios dos quais aoc menos 1 liqui

do e/ou 1 so6lido). O unico problema detectado, que
inviabilizou o uso direto do método na fase inici-
almente homogénea liquida, foi a formacao de emul-
sdo em agua (p.e. acido p-nitrobenzoéico + 1,3-dife-
niluréia + ciclo-hexanona + t-butanol). Mas nesses
casos uma destilacdo simples (de preferéncia a
pressao reduzida) permitiu a aplicagdo do método
na fase solida restante, quando essa ocorreu.

Conclusoes

A utilizagdo do método permitiu aos alunos optar por
técnicas de separagdo eficientes e seguras, evi-
tando alguns tipos de erros comuns, como por
exemplo, efetuar processos de extragdes &cido-
base sem previamente estabelecer a presencga, ou
nao, de quimios sollveis em &gua. Em outros casos
permitiu a caracterizagao direta do organoquimio via
FTIR (p.e. ocorréncia de fase organica, provada
pura por CG e CCD, na solubilizagdo com &cido
sulftrico; ou de solidos formados em extragdes
acido-base, efc).

Finalizando, os resultados permitem recomendar a
utilizagdo do método como procedimento padrao em
disciplinas de andlise organica baseadas na sepa-
racao e caracterizacao de misturas.
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Quadro 1. Andlise por extracao
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Abreviaturas (ordem alfabética): CCD = Cromatografia em Camada Delgada; CG = Cromatografia em Fase
Gasosa; CS = Classificagdo por Solubilidade; EAE =
Exaustiva; EVAP. = Evaporacdo; FA = Fase Aquosa; FO = Fase Orgéanica; FS = Fase Sulfdrica; NEUT. =
Neutralizagéo; O.R. = Observagao do Resultado; S H,0 = Solubilizagdo em agua; S H.SO4 = Solubilizagdo em
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Extracdo Acida Exaustiva; EBE = Extracdo Basica

OBS: A execugao das operagdes indicadas em azul depende dos resultados observados
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