PRATICA 08

CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA DE SILICA
Objetos: separar, identificar, purificar e dosar misturas moleculares.

Materiais: Placas de vidro comum, cubas cromatograficas, capilares de vidro, béqueres
de 50 mL e provetas de 50 mL.

Reagentes: solventes e compostos organicos.

Aspectos Teoricos

A cromatografia tem sido definida, em principio, como um processo de separacao
que ¢ utilizado essencialmente para a separacao e identificacdo de misturas moleculares,
bem como para purificagcdo e dosagem das mesmas. O processo se baseia na redistribuicao
das moléculas da mistura entre duas ou mais fases. A distribui¢@o se passa entre uma fase
estacionaria (suporte) e um fluido moével (eluente) que esta em contato intimo com ela.
Trataremos apenas de aspectos selecionados da cromatografia em camada delgada de
silica (cromatoplacas).

Cromatografia de Particdo: Na cromatografia em camada delgada de silica o suporte ¢ a
silica (rede tridimensional composta de 4&tomos de Si e O com féormula molecular SiOz).
A técnica simplificada da cromatografia de partigdo em camada delgada de silica consiste
em aplicar (com o auxilio de um capilar) uma solugdo, contendo a mistura a ser analisada,
proximo a extremidade da placa de vidro contendo o suporte silica com 8,0 cm de
comprimento e 3,0 cm de largura (Figura 1a). Deposita-se entdo, a cromatoplaca com a
amostra adsorvida, dentro da cdmara cromatografica (previamente saturada com o vapor
do eluente) (Figura 1b). O eluente passa, por acdo de capilaridade, sobre a mancha
(amostra adsorvida na silica) (Figura 1a) arrastando os componentes com velocidades
diferentes. Os componentes a separar sofrem uma parti¢ao entre a fase solida suportada
numa matriz inerte de silica e o solvente organico usado numa fase movel (Figura Ic).
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Figura 1. Cromatoplacas. (a) Preparada para separacdo; (b) no instante inicial apos ser introduzida na
cubra cromatografica; (c) apos o eluente percorrer a placa por capilaridade e (d) fora da cubra
cromatografica para aferir as distancias percorridas pelas amostras e pelo eluente (Ry).

O valor de Rr (“fator de reten¢do”) mede a distancia percorrida pelo eluente em
relacdo a distancia percorrida pela substancia. Os valores de Rf devem ser menor do que
a unidade. Quando este for igual a zero, conclui-se que a substancia nao se deslocou,
quando for igual a unidade, conclui-se que a mesma se moveu junto com o solvente. Para
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ambos o0s casos, a escolha do eluente ndo foi apropriada, devendo-se procurar entdo um
novo eluente ou uma nova mistura eluente.

Muitas das substancias separadas por este processo ndo sao coloridas (Figura 1d).
A cor pode ser desenvolvida momentaneamente (para determinados compostos) por
exposicdo do sistema a luz ultravioleta (fluorescéncia). Pode-se também converter tais
substancias incolores a derivados coloridos quando o sistema ¢ pulverizado com um
reagente apropriado (sulfato cérico, ninidrina, cloreto férrico, entre outros) ou expondo a
cromatoplaca a atmosfera saturada com Izs).

Procedimentos:

Separacao dos componentes de uma mistura: Com um tubo capilar, aplicar a 1,0 cm de
altura em relagdo a extremidade inferior da placa cromatografica uma gota da mistura em
questao.

Cuidado para que a mancha formada néo ultrapasse o diAmetro de 3 mm, deixando
secar a primeira gota antes de colocar a segunda. Levar o sistema para a eluicdo
dentro da cAmara cromatografica, contendo o eluente adequado. O nivel de eluente
deve estar abaixo do nivel das manchas na placa.

Deixar o eluente subir até a demarcagdo superior da placa. Retirar a placa depositando-a
sobre a bancada para secar. Observar e marcar levemente as manchas, anotar os
resultados. Calcule os valores de Rr. Se as manchas forem incolores, levar o sistema para
a exposic¢ao a luz ultravioleta, ou camara de iodo, observar e marcar as manchas reveladas.

Questoes:

1- Calcule os valores de Ri para cada uma das substancias reveladas nas placas
cromatograficas e compare com o valor obtido pelos demais grupos.
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