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Tipos de precipitado

Precipitados grumosos - resultam
da floculacio de coloides
hidrofobos. Sao bastante densos,

pois eles arrastam pouca dgua.

Precipitados gelatinosos -
resultam da floculacdo de coloides
hidrofilos. Sao volumosos, tem a

consisténcia de flocos e arrastam

quantidades consideraveis de dgua.
Oferecem dificuldades a filtracao e

lavagem.




Recristalizacdo
Método de purificacdo de substdancias sélidas

> solidos orgdnicos

> dissolucdo do sélido a temperaturas elevadas em solvente
apropriado e recristalizacdo por abaixamento da temperatura

> impurezas: (1) mais soliweis do que o componente principal (2)

menos soliiveis do que o componente principal



Processo

& Principio: Dissolver a substincia em um solvente a quente e deixar a

solucdo esfriar lentamente.

& Cristalizacio versus Precipitacao

equilibrio / reversivel irreversivel / inclusao de

impurezas




Processo

Solvente inico



http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/4/4e/1_solvent_recrystallisation.png

& Dissolucao do solido impuro a quente
& Cristalizacao por resfriamento da solucdo

& Pureza do solido formado deve-se a selecao das particulas para a

formacio do reticulo cristalino
& Depende da diferenca de solubilidade das espécies envolvidas

Na situacao ideal...o composto-alvo é completamente soltuvel no solvente
em temperatura proxima a de ebulicio e totalmente insoluvel a

temperatura ambiente ou a 0°C.
€ O contrario para a impureza

No mundo real...isso nunca acontece e esse procedimento é tanto mais

eficiente quanto mais praticado



Processo

Multi Solvente


http://upload.wikimedia.org/wikipedia/commons/6/6d/2_solvent_recrystallisation.png

& Recristalizacao multi-solvente

& Este método ¢ o mesmo que o anterior, mas onde dois (ou mais)
solventes sao usados. Isso depende de tanto o "composto A" quanto a

"impureza B" serem soltiveis em um primeiro solvente.

¢ Um segundo solvente ¢ adicionado lentamente. O "composto A" ou a
"impureza B" serdao insoluveis neste solvente e precipitar-se-ao,
enquanto o outro do "composto A"/"impureza B" permanecerd em

solucdo. Assim, a proporcdo de primeiro e segundo solventes ¢ critica.

& Normalmente, o segundo solvente é adicionado lentamente até que
um dos compostos comece a cristalizar a partir da solucio e, em
seguida, a solucao ¢é resfriada. O aquecimento nio é necessario para

esta técnica, mas pode ser usado



Escolha do solvente (s)
A técnica se aproveita da diferenca de solubilidade (da maioria) das

substincias a frio e a quente.
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Figura 11.1 Grafico de solubilidade versus temperatura.




Curva de solubilidade da sulfanilamida em alcool etilico

Figura 11.2 Solubilidade




water

ethanol

methanol

dichloromethane

diethyl ether

Solventes comuns

H,O muito polar
CH;CH,OH polar

CH,OH polar

CH,Cl, ligeiramente
polar

(CH;CH,),0 ligeiramente
polar






Sesse note boiling
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solid to be
recrystallized

Dr. Zerong Wang at UHCL



Pour a small amount of the hot solvent into the flask
containing the solid.
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Swirl the flask to dissolve the solid.
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Place the flask on the hot plate to keep the solution warm.
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If the solid is still not dissolved, add a tiny amount more
o oo wang . SQIVENT and swirl again.



When the solid is all in solution, set it on the bench top.
Do not disturb it!
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After a while, crystals should appear in the flask.
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You can now place the flask in an ice bath to finish the
crystallization process.
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Suction Filtration Apparatus.

Dr. Zerong Wang at UHCL



Dr. Zerong Wan
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