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1. ANALISE ELEMENTAR QUALITATIVA
Combustéo e Ensaio de Lassaigne

1.1.Fundamentacao Teosrica

A andlise qualitativa dos elementos de uma amad#isconhecida € de grande
importancia para sua identificacdo, fornecendolt@asos que irdo contribuir com ensaios de
caracterizacdo posteriores. Em alguns casos paweckr os primeiros indicios para a
classificacéo por solubilidade e dos possiveisagudpncionais que existem no composto.

Os elementos mais comumente encontrados nos carmspag@nicos sao o carbono, o0
hidrogénio, o oxigénio, o nitrogénio, o enxofre & lmlogénios. De acordo com o tipo de
elemento que se deseja encontrar diferentes mépodiesn ser empregados.

Para avaliar se a amostra é de natureza organisemanica pode ser realizado um
ensaio direto que constata a presenca dos elemént. Neste método, a substancia
organica é queimada na presenca de 6xido de c@m®)(formando dioxido de barbono
(COy), que ao ser colocado em contato com uma solucdoddéxido de bario (Ba(OH),
torna a solucdo turva, confirmando a presenca denGuanto que goticulas de agua sao
formadas nas paredes do tubo, confirmado a presienida

Para verificar a presenca de N, S e halogénios empastos organicos, faz-se
necessario converté-los em substancias inorgandicasaveis, de modo que 0s ensaios
ibnicos de analise qualitativa inorganica possamapkcados. O melhor procedimento para
essa conversdo consiste em fundir o composto @@aom sodio metalico, este método é
chamado de ensaio de Lassaigne.

A fusdo da amostra desconhecida com o sédio metpbde levar a formagédo dos
seguintes sais de sodio:

i. Cianeto de sédio (NaCN): ocorre se a amostra caitteigénio (N), podendo ser
detectado através de reacdes que levem formacaderdocianeto férrico
(Fes[Fe(CNY]s ), conhecido como azul da Prussia. E possivel rgige ocorra
formacao do azul da Prussia se houver pouca gaaetide sodio;

ii. Sulfeto de sbédio (NaS): € formado se a amostrasaptar enxofre (S), que pode
ser identificado a partir de reacbes que levemrmdgao do sulfeto de chumbo
(PbS);

iii. Haletos de sédio (NaF, NaCl, NaBr ou Nal): se estigresente na amostra

halogénios [flior (F), cloro (Cl), bromo (Br), iod@l)], que podem ser



identificados através de reagfes que levem aosfokale prata correspondentes
(AgF, AgCl, AgBr ou Agl).

1.2.0bjetivo
Investigar a natureza organica de um composto edrala caracterizacdo dos

principais elementos quimicos.

1.3.Materiais
Tubos de ensaio, béquer, conexdes de vidro, ralbasortica, pincas, bico de gas,

funil, papel de filtro e espatula metélica.

1.4.Reagentes
Saédio metélico, solucdo a 10% de hidréxido de h&atucdo aquosa a 10% de acido
aceético, solucdo a 10% de acetato de chumbo, ssdugguosa de acido nitrico, nitrato de
prata, acido sulfurico, solugdo de amoniaco, aitdé sédio a 20%, compostos organicos

diversos, sulfato ferroso, 6xido de cobre.

1.5.Procedimento

1.5.1. Avaliagéo da natureza organica (Caracterizacao de €)

a) Misture bem cerca de duas pontas de espatula datranmaesconhecida e uma
ponta de espatula de CuO em um tubo de ensaio.

b) Prenda o tubo inclinado a um suporte e conecterotha de um furo atravessado
por um tubo de vidro dobrado em “U”, de acordo apapresentado na Figura 1.1.

c) Coloque 2 mL de solucdo de hidroxido de bario (B&Pem um segundo tubo de
ensaio. Segurando esse tubo com uma pinca, facajgema extremidade do tubo
de vidro seja introduzida na solugdo de Ba(Oe&l)mantenha-o mergulhado na
mesma.

d) Aqueca, cuidadosamente, com bico de gas, o tulBmskEo que contém a amostra
desconhecida até que se verifique formacao de fmmag

e) Anote as observacdes.



Amostra Solugdo de
hidréxido de béario

Figura 1.1 - Arranjo dos tubos para andlise da presencade C e H

1.5.2. Caracterizacéo dos elementos quimicos N, S e X @dimde Lassaigne)

a) Coloque uma ponta de espatula da amostra descdahei um tubo de ensaio
contendo um pequeno pedaco de sodio metalico recéado.

b) Prenda o tubo de ensaio com uma pinca e aqueg¢adagdosamente, no bico de gas
(devido a possivel liberacdo de gases combustigeggjuecimento no inicio deve
ser feito retirando o tubo periodicamente da chama)

c) Continue o aquecimento até que o conteudo se t@mmeelho, o que indica que
houve a fusdo e, consequentemente, a decomposiGioastra.

d) Coloque o tubo de ensaio, ainda quente, dentromddéquer vazigmedida de
precaucdo, pois o tubo pode se romperiadicione 10 mL de agua destilada. O
excesso de sodio reagird energicamente com a agsig@stancias minerais irdo
se dissolvem.

e) Filtre a solugao obtida.

f) Numere 4 tubos de ensaio e coloque de 1 mL da&wiugs tubos de 1 a 3.

1.5.2.1. Ensaio para andlise de nitrogénio

a) Pegue o tubo “1” e adicione uma ponta de espatututiato ferroso.

b) Aqueca até perceber fervura e acidifique com algugwas de solucdo de acido
sulfurico até a mudanca de coloracéo (cerca dgtias).

c) Anote as observacdes.

1.5.2.2. Ensaio para analise de enxofre

a) Pegue o tubo “2” e acidifique a solucao com tréagyde solucdo de acido acético.
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b) Adicione algumas gotas de solucdo de acetato denlmhwaté a formacdo de
precipitado (cerca de trés gotas).

c) Anote as observacdes.

1.5.2.3. Ensaio para andlise de halogénios

a) Pegue o tubo “3” e acidifique a solugdo com tréagde solucdo de &cido nitrico.

b) Adicione algumas gotas de solucdo de nitrato deapedé a formacdo de
precipitado branco, amarelo ou amarelo esverdeado.

c) Anote as observacdes.

1.5.2.4. Caracterizacéo do halogénio
Se o teste for positivo para halogénio, ou sejacssver formacdo de precipitado no
item 1.5.2.3:
a) Decante a solucédo contendo o precipitado e tratayosolucao diluida e aquosa de
amoniaco.
b) Observe se o precipitado:
— € branco e rapidamente soluvel na solucdo de aomnia
— é amarelo-palido e pouco soluvel;
— € amarelo e insoluvel.
Caso o precipitado seja amarelo e insolavel:
c) Acidifigue 1-2 mL da solucéo de fusdo com um ligexcesso de acido acético
glacial.
d) Adicione 1 mL de tetracloreto de carbono.
e) Adicione, gota a gota, solucdo de nitrito de s6di®?0%, aplicando agitacédo
constante.
f) Obseve se ha o aparecimento de cor purpura oua/idecamada organica.

g) Anote as observacoes



Tabela 1.1 -Tabela para anotagcéo das observagdes

Teste Observacéao

Caracterizagdode Ce H

Analise de nitrogénio

Andlise de enxofre

Andlise de halogénios

Caracterizacado do halogénio




2. SOLUBILIDADE DE COMPOSTOS ORGANICOS

2.1.Fundamentacéo Teodrica

Existem diversas maneiras de se identificar umatanbia, os procedimentos que
variam de testes qualitativos simples (identificagé grupos funcionais) as mais sofisticadas
técnicas instrumentais, como espectroscopia noaviefmelho, ressonancia magnética
nuclear, espectrometria de massas, etc.

Quando se conhece algo sobre a origem do compmsta reagentes utilizados em
seu preparo e condi¢des reacionais, etc., € pbssivmar algo sobre a natureza da substancia
desconhecida. Entretanto, ha casos em que namsgitdquer antecedente sobre o composto
a ser identificado, o que torna bem mais dificdr@fa de identificacéo.

Conhecendo a estrutura de um composto organicossvel predizer em que tipo de
solvente o composto sera soluvel. Isto, se baseaagwesenca de certos grupos funcionais
(carboxila, hidroxila, grupo amino etc.) e na pbgisiade de interacdes desses grupamentos
com as moléculas do solvente.

Sendo conhecida a solubilidade do composto orgémtaleterminados solventes, é
possivel seguir o0 raciocinio inverso ao anteriprever que tipos de grupamentos funcionais
estardo presentes na molécula. Unindo os teste®ldbilidade a outras técnicas (analise
elementar, preparacdo de derivados, espectroscefuids é possivel deduzir a estrutura de
um composto organico.

Os testes de solubilidade séo feitos utilizandeedeentes como agua destilada, éter
dietilico, ou solugdes, como de hidréxido de s@dig de bicarbonato de sédio 5%, de acido
cloridrico 5% e acido sulfurico concentrado.

Os resultados finais dos testes definem as clatse®mpostos organicos possiveis
para o composto cuja solubilidade esta sendo #estamhforme apresenta a Figura 2.1. As
classes de substancias determinadas pelos tessesutbdidade correspondem aos grupos de
compostos organicos: S1, S2, SA, SB, Al, A2, B, N&, | e MN, que estdo detalhados na
Tabela 2.1.



Agua

Insoldvel

Eter - S
dietilico
Vermelho no tornassol
- SA
Azul no tornassol
o SB
/ Solu'vel
Solavel N&o altera o tronassol
S,
Solavel
: Al
NaHCO ; 5%
Insoltvel | Soluvel Insoltvel
' A2
NaOH 5%
» B
Solavel
Insoltvel
HCI 5%
------------------------------ MN
Solavel
Insoltvel o
H4;PO,
85% ,
Insoluvel
H,SO,
96%
Insolivel

Figura 2.1 - Classificacdo dos compostos organicos pela sadialoié.

Tabela 2.1. -Grupos de compostos organicos

Grupo Descricio

s2 Sais de acidos organicos, cloridratos de aminaisicd@itidos e compostos polifuncionais.
Acidos monocarboxilicos com cinco atomos de carbamo menos e &cidd

SA .
arenossulfénicos.

SB Aminas monofuncionais com seis atomos de carbormenos.

s1 Alcoodis, aldeidos, cetonas, ésteres, nitrilas edasjicom cinco atomos de carbono
menos (monofuncionais).

AL Acidos organicos fortes: acidos carboxilicos conisnie seis atomos de carbono, fern

com grupos eletrofilicos em posicéxto, para, ep-dicetonas.

ou

Ois



Acidos organicos fracos: fenois, endis, oximasgdasj sulfonamidas, tiofendis, todos com
A2 mais de cinco atomos de carbono. Incluem-se tanasfidicetonas, os compostos nitro
com hidrogénio erfl e as sulfonamidas.
Aminas alifaticas com oito ou mais carbonos, aafliisomente um grupo fenil ligado @o
8 nitrogénio) e alguns oxiéteres.
Alcoois, aldeidos, metilcetonas, cetonas ciclicasteres com um sé grupo funcional e
N1 mais de cinco e menos que nove atomos de carbter@skeom menos de oito atomos|de
carbono e epoxidos.
Alquenos, alquinos, éteres, compostos aromaticepefdalmente os que tém grupos
N2 ativantes) e cetonas (exceto as da classe N1).
Hidrocarbonetos saturados, alcanos halogenadostobhabtle arila, éteres diarilicos| e
! compostos aromaticos ndo-ativos.
Diversos compostos neutros, com mais de cinco &ataccarbono, contendo nitrogénio
MN ou enxofre (esta informacao deve ser obtida poo gheianalise elementar).
2.2.0bjetivo
Identificar as classes de substancias organicagestdo teste de solubilidade.
2.3.Materiais

espatula metalica, papel de tornassol azul e vaonplpetas de 5 mL.

2.4.Reagentes

Balanca, béquer de 50 mL, bico de Binsen, tubogndaio, pipetas de Pasteur,

Acido cloridrico (sol. 5%), acido sulfurico (concameénia (conc.), amostras variadas,

bicarbonato de sddio (5%), éter dietilico, hidraxde sodio (sol. 10%), hidroxido de sédio

(sol. 5%).

2.5.Procedimento

Os testes de solubilidade deveréo ser realizadpsngkd-se toda a sequéncia de testes

de solubilidade apresentados na Figura 2.1. Apda teste, medir a massa ou o volume de

uma nova quantidade de amostra para dar prossagoimes testes de solubilidade.

resultado, seguir a sequencia adequada (Figura 2.1)

O primeiro teste de solubilidade deve ser feito cona agua e, a partir do



Para cada teste a ser realizado, utilizar uma aovastra. De modo a otimizar 0s
experimentos, realize todos o0s testes necessamosada amostra-problema até que ela seja
definitivamente classificada.

Para todos os testesdevem ser utilizados 0,1 g da amostra sélida oug¢aso de
amostra liquida, 0,2 mL em 3 mL do solvente em sgiguer testar a solubilidade. Agite
vigorosamente o tubo de ensaio por aproximadam@&nteinutos e observe se ocorreu

solubilizacdo da amostra.

Tabela 2.1l - Tabela para anotagao dos resultados

Amostra

Agua

Eter

NaOH
5%

HCI 5%

NaHCOs
5%

H2SOs

conc.

Classe

g bl W N
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3. PURIFICACAO DE SOLIDOS: Recristalizac&o

3.1.Fundamentacéo Teodrica

Uma reacdo orgéanica dificilmente conduz a formada@oapenas um composto.
Geralmente obtém-se uma mistura, em que um detadmiproduto encontra-se em maior
quantidade e os demais podem ser considerados topwezas. As impurezas podem
retardar ou mesmo impedir a recristalizacdo quafemada diretamente sobre o produto da
reacao.

A purificacdo de solidos por recristalizacdo € umtodo eficiente baseado na
diferenca de solubilidade do produto e da impussraum determinado solvente ou mistura
de solventes. Logo, a escolha de um solvente adeqepresenta um grande percentual do
sucesso de uma recristalizacdo. As caracteristieés desejaveis para que um solvente seja

escolhido sao:

alta dissolucdo da substancia a ser purificada lera@das temperaturas e baixa

dissolucéo a temperatura ambiente ou inferior;

dissolver ou ndo as impurezas a temperatura arsbéémt inferior;

possuir ponto de ebulicdo relativamente baixo;

nao reagir com a substancia a ser purificada.
O processo de recristalizagéo consiste basicareamte
i. Dissolver a mistura em um solvente apropriado,ordgde ebulicdo ou préximo.
ii. Filtrar a solucdo a quente, eliminando assim ingasénsoluveis;
iii. Deixar a solucéo esfriar e aguardar a cristalizagéo
iv. Filtrar a solucdo, a vacuo e a frio, para sepasaristais da solucdo. O filtrado é

wA

chamado de “agua-mae”.
v. Lavar os cristais com solvente adequado para rensoleente residual da “agua-
mae”.
Vvi. Secar 0s cristais para remover o solvente residual.
vii. Realizar testes para verificacdo da pureza da&ubat
A Figura 3.1, abaixo, apresenta o fluxograma dagsso de recristalizacdo descrito

acima.

11



Composto
impuro
1 - Dissolucdo em solvente

2 - Adicao de carvao ativado
3 - Filtragdo simples da solucdo a quente

Filtrado
Impurezas
Composto insoluveis
+
impurezas l
soltveis

Descartar

1 - Cristaliza¢do
2 - Filtra¢do a vacuo

Cristais do Filtrado
. . . Descartar ou recolher
composto imido (4gua mae + impurezas o
. , mais cristais
com solvente insoluveis)
Secagem
Cristais secos Teste de pureza

Figura 3.1 -Fluxograma das etapas envolvidas na recristalizagao

Como pode ser observado na Figura 3.1, o métodbaseia, basicamente, em
operacoes de filtragdo e secagem, sendo que aigarisgedivide em filtracdo a quente e a
Vacuo.

Na filtracdo a quente é importante que o procesgorsalizado rapidamente para que
a solucdo que contem a amostra, bem como a montagemesfrie antes que o processo
esteja totalmente terminado. Para minimizar a podskide de cristalizacdo da amostra
durante o processo, o funil deve ser aquecido aheesiciar e o papel filtro deve ser
pregueado.

A filtracdo a vacuo € um procedimento rapido qbgtova eliminar ao maximo a
agua mae dos cristais. Diferentemente da filtragdguente, aqui se utiliza um funil de
Bichner, associado a um papel de filtro mais fomeyiamente umedecido com o solvente. O
filtrado é coletado em um kitassato, onde o fumitéplado através de uma rolha de borracha,

para evitar que a perda do vacuo. E importante @@ um frasco de seguranca entre o
12



kitassato coletor e a bomba de vacuo, para imgeriro liquido seja sugado para dentro da
bomba de vacuo, o que pode danificar o equipamé@maontagem correta para uma filtracao
a vacuo € apresentada na Figura 3.2.

Bomba ou trompa
Kitasato Trap de vécuo

Figura 3.2 -Montagem para filtracdo a vacuo

A secagem de um composto, umedecido com agua wenselorganico volatil, pode
ser realizada sob presséo reduzida, com o auwdlimddessecador a vacuo. O uso de agentes
secantes apropriados é normalmente recomendado upaaamaior eficiéncia quanto a
secagem da substancia. Normalmente, introduz-ss® &ulfirico concentrado na parte
inferior do dessecador, enquanto que sobre a mlacaorcelana, contido dentro de um

recipiente, emprega-se hidroxido de sédio granulBdsta forma garantimos a adsorcéo de
solventes de natureza 4cida e/ou basica.

3.2.0bjetivo

Purificar um composto organico sélido utilizand@enica de recristalizacao.

3.3.Materiais

Erlenmeyers, funil de Buchner, funil simples, ks@®, bico de Bunsen, bastdo de
vidro, papel de filtro, béquer e dessecador.

3.4.Reagentes

Solvente adequado e amostra a ser purificada.

13



3.5.Procedimento
3.5.1. Ensaio de solubilidade:
a) Coloque uma ponta de espatula da amostra impuranetnbo de ensaio, adicione
2-3mL do solvente.
b) Agite o tubo e avalie a solubilidade.
c) Se amostra for insoluvel a frio, aqueca o tubortai® e observe.
d) Se necessério, repita o processo com outro solvat@techar o solvente provavel

para a purificacdo da amostra.

3.5.2. Recristalizagéo

a) Em um erlenmeyer de 500 mL, pese 3,0 g da amaespara e adicione aos poucos
o solvente pré-aquecido.

b) Aqueca até a ebulicdo com constante agitacaootaiédissolucdo da amostra, caso
haja necessidade, adicione mais quantidade dordelve

c) Se o0 aspecto da solucdo nao for incolor, adiciandadosamente uma pequena
quantidade de carvéao ativado, tenha muito cuidagis, pode haver super-ebulicéo
na primeira adi¢ao.

d) Filtre a quente.

e) Recolha o filtrado em um béquer de 500 mL e leweton banho de agua fria ou
gelada.

f) Mantenha o frasco em repouso e observe a rezestalb.

g) Filtre a vacuo, lavando com &gua fria e coloquenasira recristalizada em um
béquer tarado e proceda o0 processo de secagemostra

h) Pese a amostra purificada.

14



4. DETERMINACAO DO PONTO DE FUSAO

4.1.Fundamentacdao teorica

O indice de pureza primario usado pelo quimicoraogépara um composto cristalino
€ seu ponto de fusdo. Na determinacédo do pontosd® fduas temperaturas sdo anotadas: (i)
aquela na qual a primeira gota de liquido é formamtee os cristais, chamado de ponto de
degelo; (ii) e o ponto no qual toda a massa dé¢aggise torna um liquido, que é o ponto de
fusdo. Assim sendo, o intervalo de fusdo € a diferentre a temperatura em que se observa
0 inicio da desagregacdo dos cristais e a temparamn que a amostra se torna
completamente liquida.

Um composto sélido de alto grau de pureza, fundetsaa temperatura bem definida,
isto €, o intervalo de fusdo ndo passa de 0,7@.IA presenca de pequenas quantidades de
impurezas, misciveis ou parcialmente misciveis ymagn consideravel aumento na faixa de
fusdo e provoca o inicio da fusdo a uma temperatdesior a de fusdo da amostra pura,
variando de 2 a 5°C, enquanto que, se 0 maternalnfia mistura a diferenca entre as duas
temperaturas é superior a 5°C.

A determinacao do ponto de fusdo pode ser feitagamelhagem apropriada para este
fim ou através de montagens e adaptacOes realipadésboratorios. A fonte de aquecimento
dependera do tipo de aparelhagem utilizada, que ped um banho de aquecimento ou
aquecimento elétrico. Na Figura 4.1 sdo apresestatlns diferentes arranjos para

determinacéo do ponto de fusao.

TermoOmetro ' N
———— Termometro
Rolha furada Anel de borracha
+—— Elastico

; —— 1 Banhode

‘ aquecimento
Amostra Capilar de ebulicdo N

Amostra ¢ i
&N "
L —¢—>——)— Bama magnética

Chapa de aquecimento 7’f

Bico de Bunsen

Figura 4.1- Montagens para determinagao de ponto de fusao
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Para a determinacdo correta da temperatura de,fulfiee-se estar atento as

transformacdes apresentadas pela amostra duraatgiezimento, conforme mostradas na

Figura 4.2.

~7

4

. 0:

son

e, -

b ]

5 ) 0

& N\ \_/ \_/

INiCIO DA FUSAQ | Aparece um espago live [ A amostra contraida | Forma-se ummenisco | pyNAL DA FUSAO
Goticulas finas aderem entre a amostra ¢ a inicia a queda sobre o | completo na superficie, | Ngg existem quaisquer
uniformemente a parede | Parede Interior devEdo'a fundo e a liquefagdo. mas uma quantidade particulas solidas..
interior do tubo capilar. contragdo da substancia apreciavel da amostra
fundida. permanece solida.

Figura 4.2 - Transformagdes ocorridas no intervalo de fuséo

4.2.0bjetivo

Determinar o ponto de fusdo de uma amostra soélida.

4.3.Materiais
Tubos de Thiele, termbmetro, tubos capilares, dedinsen, suporte, trip€, garra e

mufa.

4.4 Reagentes

Glicerina e amostra da substancia sélida.

4.5.Procedimento
Utilizando um sistema apropriado, serdo determimadafaixas de fusdo, ou seja, 0s
valores de temperatura de inicio e término da fus@@ isso:

a) Feche uma das extremidades de um capilar de fusiwg-o ao leve contato com
a chama do bico de gas.

b) Coloque um pouco da amostra num vidro de relégiatreduza a substancia no
capilar tocando-a com a extremidade aberta do mesenaecessario pulverize a
amostra usando um bastao de vidro ou a espatula.

c) Compacte o solido no fundo do capilar.

16



d) Verifigue a quantidade de solido no tubo cap(leerca de 2 mm de altura no
capilar) e codifique o tubo capilar.

e) Com o auxilio de um elastico de latex fixe cuidahoesnte os dois tubos capilares
ao termdémetro de modo que as substancias fiquessemaaltura do termémetro e
o elastico fique o mais proximo possivel das exglades abertas dos capilares.

f) Prenda o termdmetro a uma garra, de modo que @ lddbtermémetro fique
totalmente submerso no liquido.

g) Cuide para que o elastico ndo seja atingido peém,0hem mesmo apods o
aguecimento.

h) Aqueca o sistema a uma taxa de 1°C/min, sob cdaasigiacao.

i) Observe atentamente o material dentro do capidanoée as temperaturas de inicio
(primeira gota de liquido) e fim da fuséo (desagarento dos ultimos cristais de

s6lido).

Amostra Ocorréncia Temperatura (°C)

Aparecimento da primeira gota

Desaparecimento do ultimo cristal

Aparecimento da primeira gota

Desaparecimento do ultimo cristal

Aparecimento da primeira gota

Desaparecimento do ultimo cristal

Aparecimento da primeira gota

Desaparecimento do ultimo cristal

Aparecimento da primeira gota

Desaparecimento do ultimo cristal
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5. TECNICAS DE EXTRACAO

5.1.Fundamentacéo teodrica

A extragdo € um processo de separacdo de compmpgtasonsiste em transferir uma
substancia da fase na qual esta se encontra (issau em suspensdo) para outra fase
liquida.

Quando um soluto "A", contido no solvente 1, éaptcom um segundo solvente 2,
imiscivel com o primeiro, o soluto se distribuirenés duas fases liquidas. Apos a separacéo
das fases, estabelece-se uma situacdo de equéiirique a relacdo das concentracdes do
soluto nas duas fases é uma constante K, chamaneefigente de particdo, dada por:

Cy
TG

onde G e G séo as concentragdes do soluto "A" nos solvenge?.1

K

O coeficiente de particdo depende da naturezaalesnges usados e da temperatura.
O soluto passa para o segundo solvente em umaidp@dadeterminada porque segue sendo
soluvel no primeiro e porque pode saturar o seguigisim sendo, escolhe-se como solvente
extrator um que solubilize o soluto muito mais gusolvente original. Na maior parte dos
casos guanto maior a temperatura do solvente raa@olubilidade.

A eficiéncia da extragdo estéd diretamente reladarmam a quantidade de solvente
empregado e, principalmente, com o0 numero de gzees) em que a extracao é repetida.
Assim, ainda que o volume final de solvente extratser empregado seja o0 mesmo (por
exemplo, 50 mL) obtém-se maior quantidade de sautaido realizando 2 ou 3 extracdes
com volumes menores (por exemplo, duas extragdGasl&omL e uma com 20 mL) que uma

Unica com o volume total do solvente.
Extracdo continua: E comumente utilizada nos casos onde a solubdidadsoluto € baixa,

ou quando é necessario maximizar a extragdo ddosdRara tanto, um aparelho muito

utilizado para este fim é o Extrator de Soxhlgir@sentado na Figura 5.1.
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Figura 5.1 - Extrator Soxhlet

O extrator Soxhlet é utilizado para a extracdo E@®Ondo volateis presentes em
amostras sélidas e a eficiéncia do método depetadepropriedades e natureza do material a
ser extraido, polaridade do solvente, ligacdo dasemais de interesse com outros
componentes, circulacado do solvente através dateantamanho das particulas, umidade da
amostra, velocidade de refluxo e quantidade relatessolvente.

O processo utiliza geralmente um solvente quentamastra é colocada em um
cilindro poroso, confeccionado de papel de filesistente, que €, por sua vez, colocado no
interior do aparelho de Soxhlet. Um balédo é entiwectado contendo o solvente de extracéo
e um condensador de refluxo. Com o aparato devidi@m@aontado, o baldo contendo o
solvente para extracdo, é aquecido. O vapor destvsobe pela conexdo e ao entrar em
contato com o condensador se liquefaz caindo fdoil, 0 qual contém a amostra, que é
lentamente enchido pelo solvente. Estando o cdinclsm a amostra, completamente cheio, o
solvente, jA com a substancia a ser extraida,oéaslb para o baldo onde encontrava-se o

solvente, até entdo puro, 0 processo se reinigigue a extracdo seja completada.

Extracdo liquido-liquido: Neste caso a separacdo estd relacionada com rébuifsto
diferenciada do soluto pelas duas fases imiscemisontato. A amostra liquida contendo o
soluto de interesse € misturada com o solventtdacéo, assim o soluto vai distribuir-se de
forma desigual entre o solvente que se adicionow dliluente inicial, passando,
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preferencialmente, para o novo solvente. O solvemt@iluente devem ser 0s mais imisciveis
possivel.

A extracdo € normalmente escolhida quando a s destilacdo € dificil, ou
seja, em misturas azeotropicas ou de volatilidaetigiva proxima da unidade. Outra situacéo
onde faz sentido recorrer a extragcao € no tratamEnmisturas aquosas pouco concentradas.

Na extracédo liquido-liquido o diluente que contésoluto a extrair € misturado com o
solvente do processo, 0 qual deve ser o mais weispossivel com o diluente. Em resultado
deste processo produzem-se duas fases, uma risalvente e outra rica no diluente. O
solvente que se seleciona para o processo de &xtdaye ter grande afinidade com o soluto,
de tal modo que, no processo de mistura, a tramsfix de massa ocorra no sentido que o
soluto fique preferencialmente retido na fase deeste. Em seguida deve-se deixar repousar
a mistura para separar as duas fases praticammisigiVieis e, por diferenca de densidade,

serdo produzidos extrato e o residuo.

5.2.0bjetivo
Demonstrar o funcionamento de um extrator de Sgxédgparar compostos organicos

através de extracao solido-liquido e extracaodiopliquido.

5.3.Materiais
Baldo de fundo redondo de com boca esmerilhadeglapade Soxhlet, papel de filtro,

manta de aquecimento, baldo de separacédo, supdrezsal e garras.

5.4.Reagentes
Amostra contendo material a ser extraido e solgeaf@opriados para realizar a

extracao.

5.5.Procedimento
5.5.1. Extracdo de Soxhlet
a) Pese a amostra em um béquer.
b) Com o auxilio do papel de filtro, faca um cartudwm diametro inferior ao do
copo do extrator e altura inferior & do sifdo. Epamante que o cartucho tenha a

parte inferior totalmente fechada.
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c) Coloque a amostra no cartucho.

d) Feche a parte superior do cartucho (para fechartaaho na sua parte superior
pode-se usar uma pequena quantidade de algodam defevitar a perda de
material por disperséo através do papel).

e) Introduza o cartucho no extrator Soxhlet e fagcaatagem do equipamento.

f) Em uma proveta, mec¢a o volume necessario de selvent

g) Coloque 5 pérolas de vidro no baldo de fundo redoadim de evitar a ebulicdo
branda, e transfira para ele o solvente contidoroeeta.

h) Coloque o baldo novamente no sistema e verifiqudas as partes estdo bem
encaixadas.

i) Ligue o aquecedor, deixando o sistema interagir.

J) Apos o numero de refluxos necessarios desligustensa e deixe esfriar.

k) Transfira o material extraido para um recipientegachdo.

5.5.2. Extracao liquido-liquido

a) Meca 10 mL da solugcéo aquosa, contendo o soluiateesse, com o auxilio de
uma proveta e transfira para o funil de decantadates, tenha certeza que a
torneira esteja fechada

b) Meca 10 mL de solvente organico com o auxilio de moveta e transfira para o
funil de decantacédo. Observe que as fases orgarigaosa nao se misturam.

c) Feche o funil de decantacdo com rolha apropriada.

d) Com uma das méos segure a rolha para ter certezadgusoltara e com a outra
ma&o segure a torneira.

e) Em seguida, inverta o baldo de ponta-cabeca fazenddéngulo de 45e agite
vigorosamente com movimentos circulares.

f) Incline a parte inferior do funil para cima e abratamente a torneira, para deixar
sair os gases que possam ser formadlome o maximo de cuidado para nédo
dirigir a saida dos vapores para si ou para seus legas

g) Prenda o funil de decantacdo com uma garra de aargmin um becker ou
erlenmeyer afixado logo abaixo da saida do funil.

h) Espere que as duas fases se separarem (a fasa dquesa ser a camada inferior e
a organica a superior).

i) Abra a tampa da parte superior e separe as dwessdhendo a torneira.
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]) Transfira a fase orgéanica pela tampa do funil deudi@&acdo para um becker.

k) Recoloque a fase aquosa dentro do funil de decd@m&a@dicione mais 10 mL de
solvente.

[) Separe novamente as fases. Faca esse processio overes.

m)Faca os testes necessarios para avaliar a ef@i@ogrocesso.
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6. CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA

6.1.Fundamentacéo teodrica

Entre os métodos modernos de andlise, a cromaigahhou grande importancia,
devido a sua facilidade em efetuar a separacaatifidacdo e quantificacdo das espécies
quimicas, sozinha ou em conjunto com outras tésnfsl@m disso, € de facil compreenséo e
execucdo, realiza separacbes em breve espagco dpo,teén versatil, de grande
reprodutibilidade e baixo custo.

Trata-se de um método fisioquimico de separacaacdmgponentes de uma mistura,
realizada através da distribuicdo destes componentiee duas, ou mais, fases que estdao em
contacto intimo umas com as outras, sendo 0 procdss separacdo fundamentado,
principalmente no fendmeno de adsor¢cdo. Uma das fasrmanece estaciondria enquanto a
outra move-se atraves dela. Sob condi¢cées bemetstatas, um dado composto percorre
sempre uma distancia fixa em relacdo a distanadieop&la pelo solvente. Esta relacédo é

chamada de fator de retencéo (Rf) e expressa como:

D, Distancia percorrida pela substancia

Rf=—=——F— .
f D, Distancia percorrida pelo solvente

Os valores d&f devem ser menores do que a unidade. Quando estpuédra zero,
conclui-se que a substancia ndo se deslocou, quandgual a unidade, conclui-se que a
mesma se moveu junto com o solvente. Para amboasos, a escolha do eluente néo foi
apropriada, devendo-se procurar entdo um novo teluen

Diferentes métodos cromatograficos podem ser atibz de acordo com o material a
ser separado ou analisado. Trataremos apenas eleaspelecionados da cromatografia de

particdo sobre celulose (papel) e cromatografiz@mada delgada (cromatoplacas).

Cromatografia de ParticioNa cromatografia de papel o suporte é o propaigep (o papel
de filtro, constituido de celulose, que contém ripnadamente 22 % de agua adsorvida), ou
ainda um papel tratado com a introducdo de grupetdagninoetilicos, carboxilicos ou de
grupos fosfatos. A técnica simplificada da cromedbig de particdo em papel consiste em
aplicar (com o auxilio de um capilar) uma solucéontendo a mistura a ser analisada,
préximo a extremidade de uma tira de papel defdom 8,0 cm de comprimento e 3,0 cm

de largura, conforme mostrado na Figura 6.1.a. Bilgpse entdo, a tira com a amostra
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adsorvida, dentro da camara cromatografica previtangaturada com o vapor do eluente,
como na Figura 6.1.b. O eluente passa, por ac@aplaridade, sobre a amostra adsorvida
(Figura 6.1.c) arrastando os componentes com \zdes diferentes. Os componentes a
separar sofrem uma particdo entre a fase aquosaatig numa matriz inerte de celulose e o

solvente organico usado numa fase maovel.

3| O
D 2| @ 1

Vel

(d) (e)

P i i s

@ ) ©

Figura 6.1 -Esquema de uma cromatografica em papel

Muitas das substancias separadas por este prat@ssdio coloridas (Figura 6.1.d), a
cor pode ser desenvolvida momentaneamente (pagardefdos compostos) por exposicao
do sistema a luz ultra-violeta (fluorescéncia), ggsd também converter tais substancias
incolores a derivados coloridos quando o sistempaléerizado com um reagente apropriado
(sulfato cérico, ninidrina, cloreto férrico, entretros ) ou expondo a atmosfera saturada com

I>.

Cromatografia de Adsorgéao (cromatoplacd)la cromatografia de camada fina o adsorvente
€ espalhado sob a forma de um revestimento nunta pla vidro, folha plastica ou de
aluminio. O desenvolvimento do cromatograma é dené&t a cromatografia em papel. A
cromatografia em camada fina apresenta algumasgemt em relacdo a cromatografia em
papel, tais como, maior nitidez, alta sensibilidagtande rapidez e ainda, a possibilidade do
emprego de solventes e reveladores normalmentevaso@o papel (a base de acidos

concentrados e compostos fortemente oxidantes).

6.2.0Dbjetivo

Separar, identificar, purificar e dosar misturagenualares.
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6.3.Materiais

Placas de vidro comum, béquer de 500 mL, capitiesdro, tira de papel.

6.4.Reagentes

Solventes e compostos organicos.

6.5.Procedimento

6.5.1. Separacao de uma mistura de trés componentes:

a) Usando um tubo capilar, aplique a 1,0 cm de akumarelacdo a extremidade da
tira de papel, uma gota da amostra de interessatdo com o esquema da Figura
6.2. Cuide para que a mancha formada n&o ultrapadis$enetro de 3 mm.

b) Leve o sistema para a eluicdo dentro da camaraatognafica.

c) Deixe o eluente subir até a demarcacao superitirada

d) Retire a tira e deposite-a sobre a bancada paasa sec

e) Observe e marque levemente as manchas e anoteutiades.

f) Leve o sistema para a exposicao a luz ultra-viptgtaerve e marque as manchas
reveladas por luminescéncia.

g) Anote os resultados.

------- 8 cm

10 cm

——————— l cm

Figura 6.2 -Esquema de deposicédo da amostra
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6.5.2. Identificacdo usando padrdes como referéncia:

a) Usando um tubo capilar, aplique a 1,0 cm de akumarelacédo a extremidade da
cromatoplaca uma gota do padrdo A, de acordo casgoema da Figura 6.3.
Cuide para que a mancha formada nao ultrapasser@tio de 3 mm.

b) Aplicar em seguida, o padréo B, no local indicadd-igura 6.3.

c) Aplique duas gotas da amostra de interesse deacord 0 esquema da Figura 6.3.

d) Leve o sistema para a eluicdo dentro da camaraatognafica.

e) Deixe o eluente subir até 8,0 cm da placa.

f) Retire a cromatoplaca depositando-a sobre a bapeadaecar.

g) Leve o sistema para a exposi¢cao a luz ultra-violeta

h) Observe a diferenca das manchas.

i) Anote os resultados.

——————— 8 cm

10 cm

——————— 1 cm

Figura 6.3 -Esquema de deposicédo da amostra
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7. CROMATOGRAFIA EM COLUNA

7.1.Fundamentacéo teorica

A cromatografia em coluna é citada como o maigjarnrocedimento cromatografico
existente, sendo descrita pela primeira vez petaniam russo M. S. Tswett, que utilizou a
cromatografia em coluna para isolar os pigmentastentes nas folhas verdes dos vegetais.

Assim como demais técnicas cromatogréficas, a dagrafica em coluna tem por
principio a particdo entre duas fases, solida @Wdéy baseada na capacidade de adsorgéo e
solubilidade da amostra de interesse. E importquéea fase solida seja composta por um
material insoltvel na fase liquida associada, pdibase assim o arraste da fase estacionaria
pela fase moével. A amostra/mistura a ser separadbéada na coluna, inicialmente com um
eluente menos polar, e entdo eluentes cada vez pofases vao sendo gradativamente
utilizados, sendo que quanto mais polar a fase Indnagor seu poder de arraste. Uma
sequéncia de eluentes normalmente utilizada é: ddempetrdleo, hexano, éter etilico,
tetracloreto de carbono, acetato de etila, etamelanol, agua e acido acético.

Em funcdo do fluxo continuo de solvente diferem@asiponentes da mistura irdo se
mover com velocidades distintas, dependendo dafsudade relativa pelo adsorvente, sendo
que grupos polares interagem melhor com o ads@wgme com o eluente. Dessa forma,
podemos concluir que, a capacidade de um determiekgnte em arrastar um composto
adsorvido na coluna depende quase diretamente ldeadade do solvente com relagcdo ao
composto.

A medida que os compostos da mistura vdo sendoaskysa bandas ou zonas moveis
comecam a se formar; cada banda contém somentemposto. Geralmente, 0s compostos
apolares passam através da coluna com uma velecidaobr do que 0s compostos polares,
uma vez que os primeiros tém menor afinidade cofasa estacionaria. Se o adsorvente
escolhido interagir fortemente com todos os congsosa mistura, ela ndo se movera. Por
outro lado, se for escolhido um solvente muito pdtados os solutos podem ser eluidos sem
serem separados. Através da escolha adequada elaestacionaria e da fase sdlida,
praticamente qualquer mistura pode ser separada.

Os compostos mais utilizados como fase sélida s&dia gel (SiQ) e alumina
(Al203), geralmente na forma de p6. Outros adsorventaes@ara cromatografia de coluna
em ordem crescente de capacidade de retencdo deostm$ polares sao: papel, amido,
acucares, sulfato de calcio, silica gel, éxido dgmésio, alumina e carvao ativo. Ainda, a
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alumina usada comercialmente pode ser acida, bésiggeutra. A alumina acida é util na
separacdo de acidos carboxilicos e aminoacidosisiab é utilizada para a separacdo de

aminas.

7.2.0bjetivo

Purificacéo e separacdo de um composto organico.

7.3.Materiais

Coluna de vidro, erlenmeyer, béquer, funil, rolkeebdrracha e pipeta.

7.4.Reagentes
Solventes (fase médvel), composto para fase sédistagionaria) e amostra/mistura de

interesse.

7.5.Procedimento

7.5.1. Separacédo de uma mistura:

a) Adapte um pedaco de algodao na parte inferior lanaale vidro.

b) Pese 2,0 g do material da fase solida em um erkmeeadicione cerca de 10 mL
do solvente.

c) Agite bem a suspenséao e transfira todo o mateaila p coluna com o auxilio de
um funil, recolhendo o solvente a eluir em outr@piente.

d) A fase estacionaria deve ficar muito bem compactzala isso utilize uma rolha de
borracha presa a um bastdo para golpear a colueanémte, até que a altura
permaneca inalterada. Durante toda a operacdo npeoaita que a fase
estacionaria figue sem o solvente.

e) Depois de colocada toda a fase fixa na colunapdnoiza a amostra/mistura de
interesse com o auxilio de uma pipeta de Pasteur.

f) Deixe o material acomodar (lembre-se de nunca deixa@luna secar) e s6 entéao
adicione mais quantidade do eluente.

g) A separacdo tera inicio e uma primeira fracdo das# ird se separar. Eluida
completamente a primeira fragdo, passe a utilimasalvente com uma polaridade

maior.
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h) Uma segunda fracdo da amostra comecard a seradaagto termino da eluicdo
desta fase passe a utilizar um solvente com malarigade.
i) Continue aumentando a polaridade do solvente aéaplos os componentes da

amostra/mistura tenham sido separados.
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8. TECNICAS DE DESTILACAO

8.1.Fundamentacéo teodrica

Um processo de destilagdo é caracterizado pelarizap@o de uma substancia,
seguido de sua condensacao e coleta do condensadot® frasco. Esta técnica é util para
separar uma mistura quando o0s componentes témem#sr pontos de ebulicdo,
caracterizando-se como principal método de pugéioade um liquido.

Um exemplo largamente conhecido de utilizacdo dmitcés de destilacdo é a
producao de bebidas alcodlicas. A bebida é feita gendensacdo dos vapores de alcool que
escapam mediante o aquecimento de um mosto ferdeenfamo o ponto de ebulicdo do
alcool é menor que o da agua presente no mostdconl &vapora, dando-se assim a
separacado da agua e o élcool.

Os quatro métodos basicos de destilacao séo:

Destilagdo Simples:A destilacdo simples é uma das operacdes de ug gomum na
purificacdo de liquidos e consiste, basicamente, vaporizacdo de um liquido por
aguecimento, seguida da condensacao do vapor formadforme mostrado na Figura 8.1.
Quando uma substancia pura é destilada a press@&iacte, a temperatura do vapor
permanece constante durante toda a destilacdo. Smaneomportamento € observado em
misturas contendo um liquido e uma impureza nadatijoluma vez que o material
condensado néo esta contaminado pela impurezastfagéo simples sO deve ser usada na
purificacdo de misturas liquidas onde somente um clwmponentes seja volatil, ou a

diferenca entre os pontos de fusao das substé&ejmsaior que 30°C.

Figura 8.1 - Aparato experimental para destilacdo simples
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Destilacdo Fracionada: Se as pressdes de vapor de duas ou mais subst&dcatéo
proximas de modo que ndo possam ser separadagstdagho simples, deve-se usar uma
coluna de fracionamento para separa-las.

Considerando uma solucdo de dois liquidos em bquoilcom o seu vapor, o qual
contém os dois componentes, a uma determinada tete evidentemente este vapor
estara mais rico no componente mais volatil. Seleesarmos este vapor e deixarmos que o
condensado entre em equilibrio com o0 seu vapog ssgundo vapor, apresentara maior
propor¢cao do componente mais volatil do que o sedensado, que assim sucessivamente.

Baseado neste principio, na destilagdo fracionadanvés de fazermos destilacdes
sucessivas das primeiras fracdes do destiladzasie uma coluna de fracionamento (coluna

de Vigreux) a montagem da destilacdo simples, cordanostrado na Figura 8.2.

termometro
safda da
dzua de

resfriamento lomeira

entrada da ,
dgua de
rcr-t'r'mmu

coluna N
de - bUd
fracionamento E :

balio
de 3
destilagdo; s.nndcm_:ul
. (= saida
mistura 21k ff:?
HES a 5 s 5
i Em,'(‘j“":;?”*'::i (o) mangueira de latex
iquido-liquido ranin

béquer com primeiro
liquido recolhido

elétrica

Figura 8.2 - Aparelhagem de destilagdo fracionada

Destilagcdo a Vapor: E um método de isolamento e purificacdo de substdirorganicas
volateis e imisciveis em agua. Esta operacdo eawmvdestilacdo da substéancia a purificar
com a agua e tem como principal vantagem o fata dastura entrar em ebulicdo a uma
temperatura inferior ao ponto de ebulicdo da aguoma vez que o vapor, imiscivel a uma dada
temperatura, é constituido dos produtos da migwaressao total deste vapor é a soma das

pressdes parciais segundo a Lei de Dalton:

P = pl+p2+p3...pn

Quando a presséo P se iguala a pressao externstusanentra em ebulicdo e o vapor

condensado sera a mistura dos produtos de presspad,p3,...pn.
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A destilacdo por arraste a vapor (ou corrente dsoryaé bastante utilizada na
purificacdo de substancias que se decompdem a fatw@s elevadas, bem como na
separacdo de uma mistura reacional que contémsoctrmpostos nédo volateis. E também
utilizada para a extracdo de certos 6leos vol@eiplantas, e na manufatura de perfumes e
cosmeéticos, a partir de flores e plantas em gBaata que uma substancia possa ser arrastada
por vapor d’agua, é necessario que ela seja inslotity pouco solivel em agua, ndo sofra
decomposicdo em agua quente e possua considerasséip de vapor (maior do que 5SmmHg
a 100°C).

A Figura 8.3 apresenta uma montagem tipica delagii por arraste a vapor.

Saida de agua

/

Tubo de seguranca

7

Entrada de dgua

Gerador de vapor

Mistura

Agua

Produto extraido
(em agua)

Figura 8.3 -Montagem para destilagao por arraste a vapor

Destilacdo sob Pressdo ReduziddMuitas substancias organicas ndo podem ser distila
sob pressdo ambiente, por terem ponto de ebulighim mlto ou porque sofrerem alteracao
quimicas ou fisicas antes que seu ponto de ebidgjaatingido.

Uma vez que quando a presséo de vapor do liquidaoad a presséo total externa
exercida sobre ele, o liquido entra em ebulicAaduRi@do-se a pressdo externa sobre o
liquido, o ponto de ebulicdo é reduzido considdragrte de modo que a destilacdo pode ser
feita sem perigo de decomposicdo. Além disso, &nbsts de alto ponto de ebulicdo podem

ser mais facilmente destiladas através desta #cnic

8.2.0bjetivo

Purificagdo de liquidos e familiarizacdo com asitgas de destilacéo.
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8.3.Materiais
Coluna de vidro, baldo de fundo redondo, condensadienmeyer, béquer, rolha de

borracha, pipeta, pedras de ebulicdo e manta adprece

8.4.Reagentes

Amostras/misturas de interesse.

8.5.Procedimento

8.5.1. Destilacédo simples

a) Adicione ao baldo de destilacao as pedras de @buti@ mistura a ser destilada.

b) Monte um sistema de destilagdo simples como mastradrigura 8.1.

c) Inicie o aquecimento do sistema.

d) Observe atentamente o0 sistema enguanto ocorre eciaggnto, constantemente
observando a temperatura que € registrada no teztrdm

e) Observe a temperatura de ebulicdo do primeiro coemge da mistura. Ele vai
destilar por algum tempo e a temperatura vai peecgmnconstanteanote esta
temperatura.

f) Quando a temperatura comecar a subir rapidamendguet o erlenmeyer
imediatamente; esta fracéo vai conter uma mistosaddis liquidos.

g) Quando a temperatura estabilizar de novo, troqueamente o erlenmeyer e

recolha o segundo liquidanote a temperatura (Ndo deixe que o baldo figue

completamente seco)

h) Faca os testes necessarios para avaliar se adastibi bem sucedida.

8.5.2. Destilacéo fracionada

a) Transfira a mistura de liquidos ao baldo de funeldondo e adicione algumas
pedras de ebulicdo.

b) Monte o sistema de destilacdo fracionada, de acoodo a Figura 8.2, e ligue o
aquecimento (monte em seu caderno um planilhaioekaedo o volume destilado
versus a temperatura de ebulicao).

c) Observe a ebulicdo do primeiro componente. Eledgatilar por algum tempo e a

temperatura vai permanecer constante por algumaganpte esta temperatura
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d) Quando a temperatura comecar a subir, troque oreelger imediatamente; ele vai
conter uma mistura dos liquidos.

e) Quando a temperatura estabilizar de nomapte a temperatura e troque
novamente o erlenmeyer, recolhendo o segundo tquid

f) Repita os passos “d” e "e” (se necessario) atéapms os componentes da mistura
tenham sido coletad@bldo deixe que o baldo figue completamente seco)

i) Faca os testes necessarios para avaliar se lachstioi bem sucedida.

8.5.3. Destilacao por arraste a vapor

a) Adicione ao baldo gerador de vapor um volume de &gurespondente a metade
de sua capacidade.

b) No outro baldo, coloque o material de interessea Reior eficiéncia, utilize o
material o mais particulado possivel.

c) Aqueca o sistema e colete fracdes até que a sofagdanteiramente limpida, ou
guando o termdmetro acusar 100°C (p.e. agua).

d) Quando terminar a destilacdo é necessario retiralha do baldo gerador de vapor
antes de interromper o aquecimento, para evitiuxefdo material do baldao que
contem a amostra para o baldo gerador de vapor.
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