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Pratica IV
Cromatografia em Camada Gasosa (CCD)

ANALISE DOS COMPONENTES DE UM ANALGESICO

1) Triture um comprimido do analgésico destinado ao seu grupo (desconhecido
A, B, C ou D) a ser analisado, adicionando o pé em um tubo de ensaio.

2) Adicione aproximadamente 2,5 mL de metanol e agite cada tubo por 3-5
minutos. A seguir adicione uma aliquota de aprox. 1,5 mL de agua e agite
novamente. Em seguida, filire e despreze o sélido.

3) De maneira analoga ao item 2, prepare solu¢des dos padrdes solubilizando
uma pequena quantidade da substancia pura (pd) no solvente. Para a
solubilizacao adequada da cafeina, a adicdo de aliquota de agua é importante.
4) Aplicar em pontos separados das placas cromatograficas, a aproximadamente
0,6 a 0,7 cm da borda inferior e mantendo cerca de 1 cm de separagao horizontal
entre os pontos de aplicagdo, uma sequéncia de gotinhas (tubos capilares) das
solugbes padrdes de cada analgésico e da amostras do comprimido
desconhecido previamente triturado (conforme instrucdo do professor ou
estagiario). Dependendo da concentracdo desta solugdo, duas ou trés
aplicagdes serao suficientes.

5) Prepare a seguir dois sistemas de eluentes: 1) acetona : cloroférmio 1:1 e 2)
tolueno : cloroformio : &cido acético glacial : metanol 12:5:1,8:0,1.

6) Prepare duas cubas cromatograficas, uma para cada sistema de eluente,
adicionando uma certa quantidade do respectivo eluente, de modo que se
alcance o nivel de cerca de 3 a 4 mm.

7) Revestir a parede interna da cuba com um pedaco de papel de filtro que
alcance o fundo da cuba. Feche a cuba e aguarde alguns minutos para que a
atmosfera da cuba fique saturada com vapores do solvente de eluigao.

Eventualmente o nivel do liquido devera ser completado.



8) Introduzir a placa na cuba de modo que o nivel do liquido fique abaixo dos
pontos de aplicagdao da amostra e dos padroées. Esperar o desenvolvimento
do cromatograma mantendo a cuba fechada.

9) Quando a frente do solvente chegar a 0,5 cm da borda superior da placa,
retira-la e marcar a distancia percorrida. Deixar a placa secar totalmente ao ar
(aprox. 5 a 10 minutos).

10) Apds a secagem, coloque-as em uma atmosfera de iodo para revelar as
manchas. Em 1-3 minutos, aparecerdao manchas amareladas sobre as placas.
Alternativamente as manchas poderdo ser observadas em camara de irradiagao
uVv.

11) Remova entdo as placas de dentro da cuba de iodo, contornando cada

mancha com lapis ou lapiseira. Calcule o Rf.





