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1. INTRODUCAO

Nao ¢ de hoje que a quimica organica vem sendo muito util para diversas areas, sendo
uma delas, na producdo de produtos naturais e diversas preparacdes comerciais, tendo em
vista que as mesmas utilizam conceitos basicos dessa area, como no caso da separacdo de
misturas de diferentes compostos quimicos, visando obter um composto puro, a partir das

suas propriedades fisicas e quimicas diferentes.

Nesse sentido, para a separagdo de misturas ser possivel, ¢ imprescindivel ter certos
conhecimentos fisico-quimicos da mistura a ser separada, pois partindo destes, ¢ possivel

determinar a forma de separagdo de compostos misturados.

Os liquidos com pontos de ebulicdo diferentes, por exemplo, sao separados por
destilagdo, visto que ao colocar uma fonte de calor em contato com as substancias, a que
apresenta menor ponto de ebuli¢do ird evaporar primeiro, sobrando apenas a desejada. Ja para
o caso de substancias que possuem solubilidades diferentes, podem ser separadas pelo método

de extragdo ou por filtracao.

Além disso, compostos que apresentam carater acido ou basico podem ser convertidos
em sais através da reagdo acido-base, tornando-se soliveis em agua, e tendo a possibilidade

de serem isolados dos demais compostos insoliveis em agua, pela técnica da extragao.

A técnica da extragdo trata-se de um processo de transferéncia seletiva de um soluto
ou impureza de um meio para um solvente (BARREIROS; MACHADO, 2010). Para
realizé-la, um composto presente na forma de uma solug@o ou suspensao em um determinado
solvente, ¢ agitado com outro solvente, no qual o composto organico seja mais soluvel e que
seja pouco miscivel com o solvente que inicialmente contém a substancia. E para duas fases

liquidas imisciveis, 0 método denominado ¢ "extragao liquido-liquido™.

Como mencionado anteriormente, a extragdo-liquido-liquido (ou extragdo por
solvente) refere-se a uma agdo pratica, na qual dois componentes de uma mistura liquida sdo
separados pelo contato com um solvente insoluvel o qual dissolverd preferencialmente um ou
mais componentes. Nesta operagdo, a separagao dos componentes depende da diferenga da

distribuicdo dos componentes entre os liquidos imisciveis (USP, 2007).



O solvente usado na extragdo liquido-liquido ¢ andlogo ao calor usado na destilagdo
(USP, 2007), sendo geralmente a agua (fase aquosa) o solvente para a extragdo por solvente
organico (fase organica), j4 que grande parte dos compostos organicos sdo imisciveis em

agua, além de a 4gua dissolve compostos i0nicos ou altamente polares.

2.  OBJETIVOS

O objetivo do presente relatorio € estudar a separacdo dos componentes de uma mistura
através de processos de separacdo como a filtracdo e a extragdo liquido-liquido, baseadas nas
diferengas de propriedades fisicas e quimicas das substancias, além de investigar as reagdes

entre acidos e bases, podendo ser aplicadas na separagdo de misturas de substancias organicas.

3. MATERIAIS E REAGENTES

Para a realizacdo da pratica foram necessarios o uso de algumas vidrarias e reagentes,
com o intuito de separar a mistura de naftaleno, dcido benzobico e sacarose (MC), que foi
entregue no inicio da aula.

Agua destilada

Cloroférmio

Cento e cinquenta mL de Solucao aquosa bésica (hidréxido de sodio 5%)
Cinquenta mL de Solucao de HCI1 15%
Sulfato de so6dio anidro

Duas espatulas

Trés béqueres de 100 mL

Bastdo de vidro

Funil de vidro

Papel filtro

Funil de separagdo

Funil de Buchner

Erlenmeyer de 100 mL

Vidro relogio

Uma pipetas graduada de 1 mL

Uma pera



4. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL

No procedimento de separagdo da mistura de trés compostos organicos: naftaleno, acido
benzodico e sacarose, ¢ utilizado solventes reativos. Para isso, a sacarose € separada por
filtragdo. J4 o &cido benzdico pode ser extraido da fase etérea com adicao de solugdo aquosa
basica (bicarbonato de sédio ou NaOH) a qual converte o 4cido no seu respectivo sal. Esse sal
ficaré retido na camada aquosa, enquanto o naftaleno ficara retido na fase organica e pode ser
obtido pela evaporacdo do solvente remanescente em solucdo.

4.1. SEPARACAO DA SACAROSE

Inicialmente ¢ necessario pesar em um béquer de 100 mL, aproximadamente 2g da
mistura de compostos, ja pré-preparada. Apds a pesagem, 25 mL de cloroféormio sao
adicionados na mistura e agitados com um bastao de vidro até obter o méximo de dissolucao
possivel.

Posteriormente, esta amostra ¢ filtrada em um papel de filtro previamente pesado,
lavando-o com uma pequena quantidade de cloroférmio, apds isso, a amostra € seca e a
pesagem ¢ realizada novamente no dia seguinte, para calcular a quantia exata de sacarose na
amostra (sua massa e percentual na mistura de compostos).

4.2. SEPARACAO DO ACIDO BENZOICO

Para esta separacdo, a solucao contida no béquer da separagdo anterior ¢ transportada
para um funil de separagdo pequeno e adiciona-se ao funil de separagdo 15 mL de hidroxido
de sodio (NaOH) 5%, agitando a mistura por cerca de 30 segundo a fim de se obter a
separacao de fases completa.

Em seguida, apos ter sido feita a separacdo, remove-se a fase inferior em um béquer,
denominado A, no qual ficara contido o acido benzoico. E necessério repetir a extragdo com
mais 15 mL de NaOH 5% recolhendo a fase inferior no mesmo béquer, guardando a fase
superior organica para o ultimo teste (separacao do naftaleno).

Para recuperar o composto do béquer com acido benzodico pela mudanca do meio (de
basico para acido), ¢ adicionado &cido cloridrico (HCl) 15% até que o teste com papel de
tornassol indique um excesso significativo de 4cido e se tenha a formagao de cristais de 4cido
benzoico.

Por fim, filtre o conteudo do béquer com éacido benzdico em um Funil de Buchner
(Filtragdo a Vacuo) contendo um papel filtro. Apds a amostra estar seca, ¢ possivel determinar
a porcentagem do composto organico recuperado.

4.3. SEPARACAO DO NAFTALENO

Nesta separa¢do, € necessario passar a solu¢do de naftaleno contida no funil de separacao
que estava contida na parte de cima durante a separacdo de fases, para um erlenmeyer de 100
mL e adicionar aproximadamente 0,5 g de sulfato de sddio anidro (ou cerca de 3 g de cloreto
de calcio) ao erlenmeyer e agitar.



Posteriormente, realiza-se uma filtragem simples do conteudo do erlenmeyer para um
béquer, denominado B, previamente pesado. Este procedimento retira o agente secante por
filtragao.

Por fim, deixa-se o béquer contendo solucdo de naftaleno na capela até a completa
evaporacao do cloroférmio. Ao pesar o mesmo béquer (B) seco, pode-se determinar a
porcentagem do composto organico recuperado (ou quantifique por diferenga).

5. RESULTADOS E DISCUSSOES

Nesta secdo serdo discorridos resultados obtidos ao longo da pratica, bem como
explicacdes e possiveis erros 0s quais possam ter ocorrido.

5.1. SEPARACAO DA SACAROSE

Para a separacgdo da sacarose, inicialmente foi pesado um total de 2,0240 g de mistura
de compostos (MC) previamente preparada. Esta, se dissolve em dgua, por possuir varios
grupos OH em sua estrutura, que realizam liga¢des de hidrogénio com as moléculas de agua,
o que facilita o processo de dissolugao (GOEHLER, 2021).

Nesse cenario, como a sacarose nao se dissolve em cloroférmio, foi adicionado 25 mL
de deste solvente organico (CHCI,, PM: 119,38 g/gmol) em MC, a fim de solubilizar o
maximo possivel.

O cloroférmio ¢ um liquido claro, volatil e com odor caracteristico, usado como
solvente organico em vdrias areas de pesquisa, tais como fitoquimica, bioquimica, biologia
molecular, e para produtos especificos (vernizes, ceras, gorduras, 6leos, graxas) (NETO, et al;
2010).

Fato, ¢ consequéncia de sua auséncia, ou baixa ocorréncia, de regides eletricamente
densas nas moléculas constituintes, dessa forma, com menores momentos dipolares e menores
constantes dielétricas. Logo, encaixando-se na pratica, a naftalina, extremamente apolar, ¢
soltvel em cloroférmio.

Nesse cenario, a MC foi filtrada, com o auxilio de um funil e um papel filtro, dobrado
e pesado (0,5372 g), e posta secar por 24 horas em um dessecador. Assim, apds a evaporagao
do solvente, em balanga analitica, a sacarose e o papel foram novamente pesados (1,4856 g).
Dessa forma, com o célculo da diferenca, pode-se descobrir qual foi a quantidade extraida da
mistura.

Papel filtro: 0,5372 g
Sacarose + papel filtro: 1,4856 g
1,4856 — 0,5372 = 0,9484
Total de sacarose: 0,9484 g



Figura 1 - Filtracdo da sacarose

Fonte: Os autores (2022)

Os demais componentes foram mantidos na solucdo com cloroféormio filtrada, para
que assim fosse seguido para a proxima etapa de separacdo dos componentes, 0s quais eram
soluveis no solvente utilizado.

5.2. SEPARACAO DO COMPONENTE DE CARATER ACIDO

A solugdo contida no béquer foi separada com um funil de separacdo no qual foi
adicionado 15 mL de hidroxido de sdédio (NaOH) 5%, e apos 30 segundos de agitagdo para
que as fases ficassem separadas por completo, houve a rea¢do de neutralizacdo acido-base,
entre o solvente e o acido benzoico, produz sal e dgua, os quais foram separados pela fase
inferior do funil.

Esta metodologia ¢ utilizada para separar liquidos de densidades diferentes, onde ndo
aceitam ser misturados e que também nao tenham pesos iguais. Nesta extragdo o composto foi
distribuido entre os dois solventes, NaOh e cloroféormio, insoluveis entre si. Geralmente, o
composto a ser extraido € insolivel ou parcialmente solivel num solvente, mas ¢ muito
solivel no outro solvente.



Figura 2 - Agitac¢do do funil de separagdo.

Fonte: Os Autores (2022).

Figura 3 - Separacgdo das fases para filtragao.

Fonte: Os Autores (2022).

Na recuperagdo do composto do béquer, no qual dispunha acido benzdico, a adi¢ao do
acido cloridrico provocou a mudanga do meio, haja vista a diminui¢dao do pH, e assim, houve
novamente a formacgao de cristais. Assim, como ocorreu a adi¢do de um acido forte em uma



solugdo de acido organico com uma base, resultou na protonagao da base e ligagcdes por meio
de ions H', por fim, houve diferengas nas propriedades (GONSALVES, et al; 2013).

Figura 4 - Indicadores de pH
- Susntsid safigics Mo XS by BOHRD
4 GO 9 it

Fonte: Os Autores (2022).

Figura 5 - Cristais de acido formados

Fonte: Os Autores (2022)
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Por fim, o conteudo foi filtrado em um sistema a vacuo, e posto secar também por 24
horas, para que assim, seu peso fosse determinado, por meio do calculo da diferenca entre a
massa final e do papel filtro.

Figura 6 - Sistema de filtracao a vacuo

Fonte: Os Autores (2022).

Figura 7 - Cristais filtrados

Fonte: Os Autores (2022).
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Ap0s a pesagem, foi determinado uma massa total de 0,6213 g, diminuindo pelo peso
do papel filtro (0,4860 g), totalizou-se 0,1353 g de acido benzoico.

5.3. SEPARACAO DO COMPONENTE NEUTRO

Para averiguar se a extragdo dos compostos foi eficaz, algumas gotas da solugdo
filtrada no kitassato foram postas em um vidro relogio. Com a exaustdo da capela ligada,
pode-se perceber o aparecimento de manchas esbranquicadas, representando a evaporacao do
solvente.

Figura 8 - Evaporagdo do solvente restante
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Fonte: Os Autores (2022).

Dessa forma, como inicialmente foi pesado 2,0240 g de MC, diminuindo pelas
pesagens das duas primeiras extracdes, 0,9484 g e 0,1353 g respectivamente, pode-se supor,
pelo célculo da diferenca, que o total de naftaleno na mistura foi de 0,9403 g.

6. CONCLUSAO

Ap0s a aula pratica realizada, foi possivel observar que existem métodos diferentes de
separagdo, sendo exemplos a filtracdo e o de extrag¢do liquido-liquido, e que para realiza-los
corretamente, € necessario conhecer as caracteristicas fisicas e quimicas dos compostos.

Além disso, foi possivel notar que os métodos de filtracdo deram certo em cada
composto organico, naftaleno, acido benzdico e sacarose, porque foi seguido as caracteristicas
deles. Na sacarose, por exemplo, foi utilizado o método de filtragdo e posteriormente
adicionado a ela um solvente organico apolar, que nao dissolve a sacarose (por sua

polaridade).
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Ja no acido benzoico foi utilizado o método de extraido da fase etérea com adicao de
solugdo aquosa basica a qual converte o acido no seu respectivo sal, o qual ficara retido na
camada aquosa, enquanto o naftaleno ficara retido na fase organica.

O naftaleno que sobrou, pode ser obtido por meio da evaporacdo do solvente
remanescente em solucdo, sendo feita uma filtragem, e posto em um vidro relégio, que ficou
na capela até a evaporagao total do cloroféormio.

Por fim, foi possivel comprovar que essa aula pratica foi de suma importancia, ja que
os métodos escolhidos para cada substancia da mistura foram eficientes e pode-se relacionar

0s conceitos tedricos no laboratorio.
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