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Identificacdo cromatografica da cafeina existente num medicamento !-!-000.‘!43:

Objectivo
Identificar a cafeina existente em medicamentos usando a técnica de cromatografia de camada fina.
Introducéo

Para isolar a cafeina de outras substancias existentes na amostra em estudo, faz-se uma extraccdo com
cloroféormio.

Como a cafeina pura apresenta absorvancia na regiao espectral do ultravioleta (I= 273 nm) a revelacdo do
cromatograma pode ser feita com uma lampada UV, em alternativa a revelacao por iodo.

IMaterial Produtos/Reagentes

- Balanca - Comprimidos contendo cafeina
- Almofariz - Cafeina

- Pipetas de 1 e 5 ml - Amoniaco concentrado

- Bomba pipetadora - Cloroférmio

- Vareta - Acetona

- Centrifugadora - lodo

- Tubos de centrifugadora

- Funil de solidos

- Espatula

http://www.esb.ucp.pt/twt4/motor/display texto.asp?pagina=identificacaodacefeinanu... 28/6/2010



Identificacao da cefeina num medicamento : cec Page 2 of 3

- Pinca

- Pipetas Pasteur

- Camara cromatografica
- Proveta

- Placas cromatograficas
- Lapis

- Régua

- Secador

- LAmpada UV

- Camara para iodo

Procedimento experimental
A-Extraccao da cafeina de medicamentos
1-Pulverizar num almofariz cerca de 1 g de comprimido a analisar.

2- Transferir o p6é para um tubo de centrifuga com a ajuda de um funil de sélidos. Adicionar 3 ml de NH,
concentrado e 1 ml de cloroférmio. Misturar com uma vareta e centrifugar a 410 rpm durante 10 minutos.

3- Retirar a camada orgéanica (camada inferior) com a ajuda de uma pipeta Pasteur e transferir para um
tubo de ensaio.

4- Repetir este procedimento com uma amostra de cafeina pura.
B- Preparacao da camara cromatografica

5- Preparar a cAmara cromatografica, deitando uma mistura de acetona-cloroférmio (1:1, v:v) até cerca de
1 cm de altura. Tapar a camara e esperar cerca de 10 minutos para se estabelecer o equilibrio entre as
fases liquida e gasosa.

C- Desenvolvimento do cromatograma
6- Marcar na placa cromatogréafica uma linha a lapis, a cerca de 1,5 cm da base.
7- Colocar uma gota de cada uma das solucdes sobre a linha marcada, a iguais distancias entre si.

Usando uma pinga, colocar a placa dentro da camara e deixar em repouso até o eluente subir cerca de 1
cm do topo.

8- Aplicar a placa, marcar imediatamente a lapis a posi¢cdo da frente do solvente. Deixar secar ao ar dentro
da hotte.

9- Colocar a placa, ja seca, num recipiente contendo cristais de iodo. Ao fim de pouco tempo, surgem
pequenas manchas na placa. Retirar a placa, com o auxilio de uma pinga, e marcar de imediato um
circulo a volta das manchas.

Alternativamente, pode-se utilizar a lampada UV se as manchas forem fluorescentes, devendo proceder-se
a marcacdo das manchas ainda com a lampada acesa.

10- Calcular os Rf para as manchas obtidas.
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Aviso: Os raios-ultravioleta sdo perigosos, deste modo, ndo se deve olhar directamente para a lampada,
nem expor a pele por longos periodos de tempo.

4 A
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