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EXTRAÇÕES

Marcos Y. Kamogawa

Extração

Processo que consiste em misturar intimamente uma 

amostra com um solvente fluido, que solubilize pelo 

menos um componente, por separação de fases.
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Tipos
• Extração por solvente
• Extração líquido-líquido
• SFE- Fluído supercrítico
• SPE – Solid Phase Extraction
• SPME - Solid Phase Micro Extraction
• MAE - Microwave Assisted Extraction
• ASE - Accelerate Solvent Extraction
• USE - Ultra Sonification Extraction
• Etc...
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Aplicações 

• Nutrição animal e vegetal
• Especiação
• Biodisponibilidade
• Ambientais
• Clínicas
• Análise química 
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Fundamentos

• Solubilidade
– Interação solvente x soluto

• Energia reticular e solvatação

– pH
• Espécie química

– Reações de Oxidação-Redução
• Espécie química

– Reações de Complexação
• solvatação
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Exemplo de procedimento

Extração por solvente
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• Extração sem digestão
– 400 mg de amostra do material vegetal
– Frasco de vidro cilíndrico de 50 ml
– 20 mL de HCl 1 M – pesar e anotar a massa
– 15 min a 80°C em banho-maria
– Esfriar à temperatura ambiente
– Agitar por 45 minutos em agitador horizontal a 250 rpm

Análise química de tecido vegetal, Circular nº 74 IAPAR, 
Londrina, PR

Miyazawa, M., Pavan, M.A., Bloch, M.F.M.
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Extração sem digestão

• Extração sem digestão
– Pesar e ajustar a massa com água destilada.
– Filtrar 
– Determinar Ca, Mg, K, Na, Mn, Cu, Zn e B

Solúveis em ácido
diluídos

Solúveis em ácido
clorídrico 

Solúvel em água
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Extração sem digestão

Miyazawa, M., Pavan, M.A., Bloch, M.F.M.9

Extração sem digestão

Miyazawa, M., Pavan, M.A., Bloch, M.F.M.10
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Extração sem digestão

Miyazawa, M., Pavan, M.A., Bloch, M.F.M.11

Extração sem digestão

Miyazawa, M., Pavan, M.A., Bloch, M.F.M.12
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Exemplo de procedimento

Extração sequenciais

• Solubilizar frações específicas da fase sólida
• Frações

– Trocável
– Ligados a carbonatos 
– Ligados a óxidos de ferro e manganês
– Ligados a matéria orgânica
– Residual

Sequential extraction procedure for the speciation of particulate 
trace metals

Tessier, A., Campbell, P.G.C., Bissom, M., Analytical Chemistry, 51 (7), 844, 1979.
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• 1 grama de sedimento
• Trocável

– Temperatura ambiente 
– 8 mL MgCl2 1 M ou NaOAc 1M
– Agitação contínua por 1 hora

Extrações Sequenciais 

R–M + Mg2+ Ý R–Mg  + Mn+

15

Extrações Sequenciais - Trocáveis
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Extrações Sequenciais – Ligados a Carbonatos

• Ligados a carbonatos
– Resíduo do procedimento “trocável” 
– Temperatura ambiente
– 8 mL NaOAc 1 M com pH ajustado para 5 com 

HOAc
– Agitação contínua por 5 h
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Extrações Sequenciais – Ligados a Carbonatos

CO3
2- + 2H+ Ý H2CO3 Ý H2O + CO2

• CaCO3 Kps = 3,36 x 10-9

• MgCO3 Kps = 6,82 x 10-6

• PbCO3 Kps = 7,40 x 10-14

• FeCO3 Kps = 3,13 x 10-11

• MnCO3 Kps = 2,24 x 10-11

• CdCO3 Kps = 1,0 x 10-12
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Extrações Sequenciais - Óxidos de Fe e Mn 

• Ligados a Óxidos de Fe e Mn
– Resíduo do procedimento “ligados a carbonatos” 
– 96 ± 3° C
– 20 mL ditionito de sódio (Na2S2O4) 0,3 M + Citrato-

Na 0,175 M + 0,025 Citrato-H
– Agitação ocasional
– 5 horas de extração
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Extrações Sequenciais - Óxidos de Fe e Mn 

• Hematita - Ñ-Fe2O3

Fe2O3  Ý FeOH2+

Fe(OH)2
+

Fe(OH)3(aq)
Fe(OH)4

-

2 Fe3+ + 2e- Ý 2 Fe2+ 0,77V
S2O4

2- + 4OH- Ý 2 SO3
2- + 2H2O + 2e- 1,12V

S2O4
2- + 4OH- + 2 Fe3+ Ý 2 SO3

2- + 2H2O + 2 Fe2+ 1,89V
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Extrações Sequenciais - Óxidos de Fe e Mn 

Citrato

+      Fe2+   ∏ [Fe-Citrato]

Kest = 1,32 x 102
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Extrações Sequenciais - matéria orgânica 

• Ligados a matéria orgânica
– Resíduo do procedimento “Óxidos de Fe e Mn” 
– 85 ± 2°C
– 3 mL HNO3 0,02 mol L-1 + 5 mL H2O2 30% (m/v) pH 

ajustado para 2 com HNO3

– Agitação ocasional por 2 h
– Adição de mais 3 mL de H2O2 30% (m/v) 
– Aquecimento 85°C por mais 3 h.
– Resfriar e adicionar 5 mL NH4OAc 3,2 M em 20% HNO3

ajustar o volume para 20 mL e agitar por 30 min.
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Extrações Sequenciais - matéria orgânica 

6e- + 2NO3
- + 8H+

(aq) ∏ 2NO(g) + 4H2O 0,96 V

CH3OH(aq) + H2O ∏ CO2(aq) + 6H+ + 6e- 0,02 V

CH3OH(aq) + 2NO3
-
(aq) + 2H+

(aq) ∏ 2NO(g) + 3H2O + CO2(g) 0,98 V

6e- + 3H2O2 + 6H+ ∏ 6H2O 1,77 V

CH3OH(aq) + 3H2O2 ∏ 5H2O + CO2(g) 1,75 V

CH3COONH4    ∏ CH3COO- +  NH4
+

Trocável
24
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Extrações Sequenciais - Residual 
• Residual 

– Resíduo do procedimento “Matéria orgânica” 
– Digestão HF-HClO4 (5:1) – 10 mL HF e 2 mL HClO4 aquecer 

até a secagem em cadinho de platina. 
– Adicionar mais 10 mL HF e 1 mL de HClO4 aquecer até a 

secura. Adicionar 1 mL de HClO4 até fumos brancos.
– Adicionar 2 mL de HCl concentrado e diluir para 25 mL.

• Centrifugação entre cada etapa
– 10000 rpm por 30 min.
– Lavar com 8 mL de água e descartar o sobrenadante.
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Extrações Sequenciais - Residual 

SiO2 + 6HF  ∏ H2SiF6 + 2H2O

H2SiF6 ∏ SiF4↑ + 2HF

4HClO4 ∏ 2Cl2 + 7O2 + 2H2O

Cl2 + 2e- ∏ 2Cl- 1,36 V

H+
(aq) + e- ∏ ½H2 0,00 V

O2 + 4H+ + 4e- ∏ 2H2O 1,23 V

ClO4
- 8H+ + 8e- ∏ Cl- + 4H2O 1,39 V
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Extrações Parciais

• Os resultados obtidos, quando comparados à 
outros procedimentos, devem considerar as 
diferenças físicas e químicas.

• Cada elemento deve ser avaliado 
individualmente. 
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Preparo de Amostras Assistidas 
por ondas Ultrassônicas

Marcos Y. Kamogawa
kamogawa@usp.br
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Ondas Ultrassônicas

Aplicações
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Ultrassom e reações químicas

• O ultra-som de alta potência é capaz de gerar ondas acústicas, 
que ao passarem através de um meio líquido, produzem 
cavitação acústica. 

• Ondas de alta potência causam permanentes mudanças 
físicas e químicas porque produzem cavitação e microfluxos
nos líquidos, aquecimento e ruptura de sólidos e instabilidade 
na superfície da interface de sistemas líquido-líquido e 
líquido-gás.

• Sonoquímica, que é a área da Química que estuda as 
transformações químicas causadas pelas ondas ultra-sônicas.

Cavitação

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.
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Cavitação

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.

Cavitação x Reações químicas
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Temperatura e Pressão

• Temperaturas de 5000°C

• Pressões de 2000 atm

• Taxas de aquecimento/resfriamento maiores que 1010 K·s-1

• Temperaturas e pressões alcançados em pontos locais por 
período de tempo muito curto, durante a implosão da 
cavidade.

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.
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Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.
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Sem Ultrassom

30 segundos de  Ultrassom

60 segundos de  Ultrassom

Após 5 minutos de sonicação 25% da amônia 
foi perdida. 
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Aplicações analíticas

Fundamentos

• Solubilidade
– Interação solvente x soluto

• Energia reticular e solvatação

– pH
• Espécie química

– Reações de Oxidação-Redução
• Espécie química

– Reações de Complexação
• solvatação

42
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Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.
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Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.
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Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.
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Parâmetros que influenciam a cavitação

• Gases dissolvidos
• Temperatura da água
• Volume de água dentro do reservatório (banho)
• Adição de detergentes
• Posição do frasco de extração (vertical e horizontal)
• Número de frasco 

Figura: Dário dos Santos Junior - V workshop de preparo de amostras, 2004.


