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¢Meétodos de extracao e preparo
de amostra

e Métodos Fisicos &

o Extracao com Fluido _..'[,
Supercritico (SFE) |

e Extracao em Fase Solida
(SPE)

e Microextracao em Fase
Solida (SPME)
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e Extracao: Processo preliminar de separacao,
com objetivo de isolar componentes

de interesse de uma matriz complexa.

Amostra Agentes Extrativos
gas gas
liquido liquido

solido solido
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e Extracao: Processo preliminar de separacéo,

com objetivo de isolar componentes
de interesse de uma matriz complexa.

Amostra Agentes Extrativos

gas gas ——— volateis (arraste a vapor)
liquido &I}quido—> extracao liquido-sélido
solido solido —, adsorgao/desorcao




2

e Extracao: Processo preliminar de separacio,

com objetivo de isolar componentes
de interesse de uma matriz complexa.

Amostra Agentes Extrativos

liguido—— extragao liquido-sdlido
: solidoi—, adsorcdo/desorcao

solido
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e Extracao: Processo preliminar de separacio,

com objetivo de isolar componentes
de interesse de uma matriz complexa.

Amostra Agentes Extrativos

. liquido.
. solido: solido —— adsorgao/desorcao




¢ Extracdo Liquido-Liquido: Particdao™

*"semelhante dissolve semelhante"”

— > ¢ Suponha que um soluto S é
particionado entre duas fases
imisciveis 1 e 2.

[S], ¢ O coeficiente de distribuicio, K,
) serad a constante de equilibrio
IS, para a reagio):

¢ S(na fase1) <€— S(na fase 2)

v as, _S_2
D — -S-
aS1 L 11




fase superior
fase inferior

k,-C
¢

Exemplo:
Separacao de acidos graxos de sabao

C H,0 < éter
K = eter Ac.Graxos Ac.Graxos
D C SH ,O > eter
H20 sabao sabao

KD >>1 p/ acidos graxos e K, << 1 p/ sabao
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 Para KD >> 1 (~1000), uma extracao é suficiente!
« Se 2 < KD <10 = extracoes sucessivas

= Extragcoes com aliquotas de menor volume e um
maior numero de aliquotas!

Exemplo: extracao de 4,0 g de ac. butirico de 500
mL de H,0 com 500 mL de éter (K, = 3)

Para 1 extracao:

_Ca) _54_ (40-2)/05

K -
Y Cho()

= x=10..m,, =30
x/0,5

X € a massa de soluto remanescente na solucao 1




Para duas extracoes com 250 mL cada:

_ Ca (1) _ 5 (40-x)/025

K ,0 = = x, =1,6g
- H20<g/> x, /0.5 1
eter = 2 4g
8 —
K, = Ceter(/ ) _30=-LO=0/025 64
Cho (%) X,/0,5
eter = O 96g

Apos 2 extragoes: my, .= 3,36 g

Para 5 extracoes com 100 mL cada: m

éter

=3,77 g



¢Suponha que o soluto S em V, ml de solvente 1 é
extraido com V, ml de solvente 2. Se m for o n° total de
moles no sistema, g sera a fracao remanescente na
fase 1 e (1-q) a fracao transferida para a fase 2.

[S]z _ (1 B q)m/Vz
S|, am/v,

Qual sera a fracao remanescente (q) na fase 1
depois de uma extracao?

K, =

__ %
i+ K,V

q

E apos duas, trés,.... n?
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© Instrumentacao barata

© Muito simples; Nao requer
treinamento

@ Grande volume (50 - 500 mL de
solvente (problemas com
descarte)

@ Moroso (12 - 48 h)

@ Concentracao da amostra (perda
de volateis)
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Objetivo: Extracdo de compostos organicos sollveis
de uma matriz sélida (solo, alimentos, fibras)

Exemplos: - hidrocarbonetos de carvao mineral
- alcaloides de plantas
- residuo de pesticidas/farmacos em

alimentos
« Métodos:

— Agitacao mecanica
— Ultrassom

— Soxhlet
— Extracao com FSC

<

nao muito eficiente;

grandes volumes de solvente;
relativamente rapido (< 1h)
comum em extracao de
pesticidas em solos
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© Eficiente e exaustiva

© Extracao relativamente fria - analise
de volateis & termolabeis

® Volume fixo de solvente (grande)
@ Muito demorado (8 -24 -72 h)




Soxhlet Extraction
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¢

¢ Para haver separacao entre dois

componentes, /I e j, oS respectivos
coeficientes de particao, K; e K; devem ser
diferentes.

¢ - K, = K, = cada analito ficara

preferencialmente em uma fase




Mobile phase

l ’

l

Packed
column |

B —— Detector
12 A3 s
g A
o 'E B
g8
A“
‘0 : tl fz £3 1y

Time




¢

Coluna (recipiente)
—empacotada/recheada/preenchida
—tubo aberto - capilar

Fase movel (solvente 1)

—eluente

—eluido

Fase estacionaria (solvente 2)
—suporte solido

—filme liquido

Soluto (analito)




¢Tipos de Cromatografia

* Adsorcao
o ¥ Soluto adsorvido na

superficie da fase
e Estacionaria

Cromatografia de adsorgao




¢Tipos de Cromatografia

° Partlgao Soluto dissolvido na
fase liquida recobrindo
a superficie do suporte

sdlido

Cromatografia de particéo




Anions maveis s&o

mantidos proximos dos

Cca

n

o>

cations que s&o ligados

 Troca

a fase estacionaria

Resina trocadora de
anions; somente os

anions sao atraidos a

resing

Cromatografia de troca idnica



¢Tipos de Cromatografia

Moléculas grandes
s&o excluidas

« Exclusao molecular

Moleculas pequenas
penetram nos poros
das particulas

Cromatografia de exclusao molecular



¢Tipos de Cromatografia

Um tipo de molécula em uma
mixtura complexa se liga por
afinidade guimica a uma outra
molécula, covalentemente
ligada a fase estacionaria

Demais moléculas sao
* lavadas da coluna

Cromatografia de afinidade



¢Tipos de Cromatografia

* Interacoes
hidrofobicas

Proteina se precipita na fase
hidrofobica em presenga de afta
concertragao de sais

Cromatografia de interag&o hidrofdbica



K= Lok
6151 _S-l

concentracdo soluto fase estaciondria

k=S _
CM

concentracdo soluto fase movel




¢ / \ ¢ Fase Estacionaria
s s L

*E necessario identificar a fracao do tempo que o
soluto gasta na fase movel.

*Para tal € necessario identificar a fragcao molar
dessas moléculas na fase movel



Fracao do
tempo gastona =
fase movel

n° moléculas na fase movel

n° total de moléculas

b = o , dividindo se por C Ve
c VvV +CV

lembrando que K = % = 1
%
" 1+K %

14 1
k=K/ SO =
Vm m 1+k

k = fator de retencdao




Amostra

Nao Volatil

Nao Organico

Volatil
CGS CGL
Soluvel
Orgénico
JPM I6nico
CLSI/CLL
1PM
CEM CTIl

Nao Soluvel
Nao Ionico
{PM
CLL
'PM

CEM




