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NORMAS DE TRABALHO NO LABORATORIO
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A UTILIZACAO DE BATA E OBRIGATORIA.
E PROIBIDO COMER OU BEBER NO LABORATORIO.
Os cabelos compridos devem ser atados. Joias pendentes devem ser retiradas.

Ter conhecimento completo do trabalho a realizar, antes de ir para o

laboratério.
Efetuar todas as operagdes com cuidado e sem pressa.

Manter os equipamentos e a banca de trabalho sempre arrumados e limpos.

Evitar derramamentos; se tal acontecer chamar o docente.

Despejar residuos solidos, papéis de filtro, fésforos, etc, no saco de plastico

branco que se encontra na bancada e ndao na banca e/ou esgotos.
Nao pipetar com a boca.

N3o tocar nos produtos quimicos com a mao.

Nunca provar um produto quimico ou uma solucao.

Nunca cheirar diretamente um produto quimico colocando o rosto diretamente

sobre o frasco.

Verificar cuidadosamente o rétulo do frasco que contém um dado reagente,
antes de retirar dele qualquer porcdo do seu conteludo. Leia o rotulo

cuidadosamente para se certificar de que tem o frasco certo.

As substancias que nao chegarem a ser usadas ndo devem voltar a colocar-se
no frasco donde foram retiradas, salvo se tal for indicado expressamente pelo
professor. Nunca se deve introduzir qualquer objeto no frasco de um reagente
exceto uma espatula limpa no caso de um reagente soélido ou conta-gotas ou

pipeta de Pasteur no caso de um reagente liquido.

No final do trabalho o material utilizado deve ficar organizado e arrumado na

bancada onde realizou o trabalho.
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EXTRAGAO, PURIFICAGAO E IDENTIFICAGAO DA CAFEINA
DAS FOLHAS DE CHA PRETO

EXTRACAO

Procedimento:

1 — Abrir 2 saquetas de cha preto (+ 3 g) com uma tesoura e colocar, num Erlenmeyer
de 500 mL.

2 - Adicionar 2,0 g de carbonato de célcio e 50 mL de agua quente, utilizando uma
proveta.

3 - Ferver a mistura (tapada), com agitacdo magnética continua, cerca de 5 min.

4 - Filtrar por papel de filtro Whatman n°® 1 diretamente para a ampola de decantacéo
de 125 mL.

5 — Na ampola de decantacéo, contendo 50 mL de filtrado obtido no ponto anterior,

extrair a fase aquosa com a adicdo de 15 mL de diclorometano, utilizando uma
proveta. Tapar a ampola de decantacdo e agitar com cuidado e com movimentos
circulares. E importante, ocasionalmente, ter o cuidado de abrir a torneira para libertar
0 gas que se forma.

6 - Colocar a ampola no suporte metalico, retirar a tampa, e aguardar a separacao da
fase aquosa da fase organica (mais densa). Recolher a fase organica para um
Erlenmeyer de 100 mL.

7 — Repetir a extragdo com mais 15 mL de diclorometano, como descrito no ponto
anterior. Juntar as fases organicas num Erlenmeyer.

8 - Adicionar sulfato de sédio anidro com uma espatula (1 a 2) e agitar até obter uma
fase organica limpida.

9 — Pesar o0 baldo de fundo conico e registar o valor (ndo esquecer de primeiro tarar o

suporte!).
10 - Preparar filtro de pregas e filtrar recolhendo o filtrado no baldo de fundo cénico

previamente pesado. Lavar o residuo no filtro com 10 mL de diclorometano.
11 - Evaporar o diclorometano, num evaporador rotativo.
12 — Pesar o baldo de fundo conico e registar o valor (ndo esquecer de primeiro de

tarar o suporte!). Calcular a % de recuperagao.
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IDENTIFICACAO - Método: Cromatografia em Camada Fina Analitica (TLC)

Procedimento:
13 - Preparacéo dos eluentes

Preparar 2 camaras de cromatografia (frasco de vidro) com 10 mL de cada um dos

seguintes eluentes:

n-Hexano

n-Hexano/Etanol (1:1) — preparar utilizando uma proveta e homogeneizar antes de

transferir para a cAmara de cromatografia

14 — Preparacao da amostra

Adicionar, lentamente, 1 mL de acetona ao residuo da extracdo das folhas do cha

presente no baldo de fundo conico. Utilizar o banho de agua quente (50°C), com

cuidado, para dissolver o residuo das paredes do baléo.

15 - Preparagédo do TLC

o Preparar 2 TLCs utilizando folha de aluminio (5,0 x 10 cm) revestida a silica gel com

indicador de fluorescéncia.

o Marcar com um ponto a lapis, o local de aplicagédo do Padrdo e da Amostra, separados

cerca 1,5 cm entre si, do limite lateral e do limite inferior da placa (seguir o esquema).

o Aplicar 2 gotas da amostra e 2 gotas padréo de cafeina (8
mg de cafeina padrdo em 0,5 mL de cloroférmio) com tubos
capilares.

o Desenvolver o cromatograma até + 2 cm do topo. Marcar a
frente de solvente com uma linha a lapis e secar na hotte

com um secador.

o ldentificar as manchas ao comprimento de onda de 254 nm
e contorna-las a lapis.

o Calcular os Ri(s) para cada eluente e identificar a cafeina.

1,5cm

Frente do

solvente

Nota: enquanto espera a eluicdo do cromatograma proceda a parte seguinte do

protocolo

PURIFICACAO - Método: cristalizacio

Procedimento:

16 — Colocar o baldo de fundo cénico contendo o extrato das folhas do chd num banho de

gelo e observar a formacéao de cristais ao fim de + 20 min.



