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A cromatografia de camada delgada é um exemplo de
cromatografia de adsorcdo. Esta técnica consiste de uma fase
estacionaria fixada em uma placa (de vidro ou aluminio) e uma fase
movel, que é composta por um solvente ou combinacido de solventes,
chamado eluente. A amostra a ser analisada €& aplicada sobre a fase
estacionaria, que € um adsorvente. Os principais adsorventes utilizados
em CCD s3o silica gel e alumina.

Geralmente, a placa de CCD possui 5 cm de altura e a largura deve
variar de acordo com o numero de amostras aplicadas.

As amostras a serem analisadas em CCD devem ser previamente
dissolvidas em um solvente volatil. A aplicagdo dessa solugado sobre a
placa cromatografica deve ser efetuada a aproximadamente 0,5 cm da
base inferior da mesma. A aplicagdo pode ser realizada utilizando um
tubo capilar, cuja extremidade inferior esteja uniformemente
seccionada. Para aplicagdo de mais de uma amostra deve-se tomar

cuidado com a distancia entre os pontos.

Figura 1. Tubos capilares de vidro.
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Apoés a aplicagdo da(s) amostra(s), a CCD deve ser introduzida em
uma, cuba de vidro contendo o solvente ou a combinagao de solventes

apropriados (chamado de eluente ou fase mdvel). A altura do solvente

na cuba ndo pode ultrapassar a linha de aplicagdo da(s) amostra(s).
Sendo assim, o eluente deve arrastar a(s) amostra(s) (Figura 2b).

Para que se obtenha melhores resultados na CCD, é necessario
que a cuba fique saturada com vapores de mesma constituicdo da fase
movel. Para isto, as paredes laterais internas da cuba sdo, geralmente,
recobertas com papel filtro. Este papel ficara, em contato com o eluente,
ficando umedecido com 0 mesmo.

Uma vez introduzida a placa na cuba (Figura 2a-b), o solvente
ascenders (Figura &b-e), por fendmeno de capilaridade, até a
extremidade superior. Ao ascender, a fase movel arrastara mais os
compostos menos adsorvidos na fase estacionaria, separando-os dos
compostos mais adsorvidos (Figura 2b-e).

A placa deve ser retirada da cuba quando a frente do solvente
estiver a aproximadamente 0,5 cm da extremidade superior da placa
(Figura 2e). Em seguida, seca-se a placa por simples exposi¢do ao ar, ou

com ajuda de um secador de ar quente (Figura 2f).

""" Distancia,
que o solvente
percorreu

(@ (e (€9)

Figura 2. Cromatografia de camada delgada, aplicacao e desenvolvimento.
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Um parametro frequentemente usado em cromatografia é o
"indice de retengao" de um composto (Rf). Na cromatografia de
camada delgada, o Rf & fungado do tipo de suporte (fase fixa) empregado
e do eluente. Ele é definido como a razao entre a distancia percorrida

pela mancha do componente e a distancia percorrida pelo eluente.

Portanto:
Rf = dc / d S
Onde:
d, = distancia percorrida pelo componentes da mistura.

dg = distancia percorrida pelo eluente.

} dS ] dCZ
L] L] L) L] L [ ] I dC] L] L] L]
Distancia percorrida  Distancia percorrida Distancia percorrida
pelo eluente pelo componente 1 pelo componente 2
(vermelho) (rosa)

Figura 8. Figura representativa de como calcular as distancias dc e ds.

Quando as condigcoes de medida forem completamente
especificadas, o valor de Rf é constante para qualquer composto dado e
correspondente a uma propriedade fisica. Esse valor deve apenas ser

tomado como guia, ja que existem varios compostos com o mesmo Rf.

1. Reveladores mais utilizados em CCD:

A maioria, dos compostos organicos sao incolores. Com base nisso,
um processo de revelagdo deve ser realizado, para que sSe possa
identificar as manchas correspondentes aos compostos presentes na(s)

amostra(s). os principais tipos de reveladores serao discutidos abaixo.

1.1. Luz UV
O revelador mais utilizado € a luz ultravioleta. Para que se utilize

esse método de revelagdo, devem ser 1nisturados ao adsorvente
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utilizado compostos fluorescentes em proporg¢do de aproximadamente
1% em relac¢ao a quantidade total presente na fase mével. Placas de CCD
contendo a base de aluminio e o adsorvente ja misturado com
substancias fluorescentes estao disponiveis comercialmente.

A placa contendo estas substancias absorvera luz na regido do
ultravioleta (254 nm) e emitira luz em outra regido. Esta emissdo tem
uma, coloragao esverdeada e brilhante caracteristica.

Quando se aplica & CCD amostras contendo substancias
conjugadas e sistemas aromaticos, esses compostos impedirdo a
emissao de luz, aparecendo como pontos ou faixas escuras na superficie
da placa (Figura 4). Apos retirar a placa da influéncia da luz UV, a CCD
ficara branca novamente e, os pontos escuros desaparecerao. Portanto,
deve-se circular os pontos escuros com o auxilio de um 1apis, para que se
possa analisar a CCD posteriormente. Se a mesma placa for, novamente,

exposta a luz UV os pontos poderao ser observados outra vez.

Figura 4. Placa sob luz UV 254 nm.

A luz UV é um método ndo destrutivo de revelacido. Isso quer
dizer que, apés a revelacido, a mesma CCD pode ser revelada por outro

método, caso seja necessario.

1.2. Vapor de Iodo

Ao introdugzir a CCD, ja seca, em uma camara contendo cristais de
iodo, o vapor de iodo combina-se com alguns compostos organicos

resultando em pontos de coloragdo marrom avermelhado (Figura 5).
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Figura 5. CCD revelada com vapor de iodo.

Apbés algum tempo, a coloragdo desaparece, mas pode gser
novamente visualizada por nova exposigcdo ao vapor de iodo. Pode-se
marcar os pontos com o auxilio de um lapis para facilitar a analise
posterior.

O vapor de iodo é também um método de revelagcdo nao
destrutivo. A grande maioria dos compostos organicos podem ser

reveladas por este método.

Entretanto, alguns compostos, principalmente compostos
saturados, ndo podem ser visualizados utilizando o vapor de iodo (e nem
Luz UV) e métodos mais drasticos e destrutivos devem ser utilizados

nestes casos.

1.3. Métodos destrutivos de revelacao

Esses métodos consistem em oxidar os compostos organicos sobre
a superficie da placa, utilizando oxidantes fortes e temperaturas
elevadas. O procedimento geral consiste emn mergulhar a CCD em uma
solugao aquosa, alcoolica ou solugdo acida e retirar o excesso. A solugao
reveladora pode ainda ser borrifada sobre a placa. Em ambos 0s casos,
apoés a exposicado da CCD & solugdo reveladora, a CCD é aquecida com o
auxilio de um soprador térmico. Dessa forma, as substancias organicas
sd0 oxidadas e reveladas como pontos coloridos.

Sempre que uma solucdo contendo um acido forte for utilizado, a
etapa de aquecimento deve ser realizada sob abrigo de um exaustor

(capela).
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A tabela, abaixo lista o8 principais reveladores destrutivos

utilizados em um laboratério de quimica.

Tabela 1. Lista dos reveladores destrutivos mais utilizados para revelar CCD.

Solugao Composigao Utilizagdo
Reveladora
Anisaldeido EtOH (200mlL), H2S04 (10 mL) e p Otimo revelador para
anisaldeido (10 mL). compostos carbonilicos.

O panisaldeido deve somente ser
adicionado apds a solugdo resfriar.
Manter na geladeira.
Ninhidrina 0,3 g de ninhidrina em 100 mL de n- Otimo revelador para

butanol e, apds, 3 mL de AcOH. aminas.
Acido Solucao 10% em etanol. Uso universal.
Fosfomolibdico
Vanilina 15 g de vanilina, 250 mL de etanole  Uso geral. Variedade de
2,5 mL de HaSO0a. coloragdes em diferentes
grupos funcionais.
Permanganato KMnOs (1 g), NazCOs (28), H20 (100 Uso geral
de Potassio mL).
KNMnO4 (3 8), KaCOs (20 g), H20 (300
mL).
- - ’
.
. L
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)
Acido s Permanganato ; ;
fosfomolibdico Vanilina de potassio Anisaldeido

Figura 6. CCD revelada com diversas solugdes.

2. A escolha do solvente

A escolha do solvente adequado, para se conseguir uma
determinada separagdo em CCD, &€ uma das tarefas mais dificeis.

Infelizmmente, ndo existem regras fixas para guiar nessa escolha.
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Entretanto, com a experiéncia adquirida e com a observacao de
conhecimentos tedricos, como a polaridade das moléculas, o problema
pode ser solucionado.

As fases estacionéarias mais utilizadas (silica gel e alumina) sdo
extremamente polares e, portanto, adsorverao fortemente os compostos
mais polares.

Geralmente, deseja-se que a mancha referente a um composto
atinja uma altura referente a 2/3 da CCD. Quando se tem uma amostra
desconhecida ou uma mistura, deve-se tomar cuidado para néo utilizar
solventes pouco polares, que ndo removeriam os compostos da origem,
parecendo um composto tinico. Também, nao deve-se utilizar solventes
muito polares, que arrastariam todos os compostos em uma mancha
unica. O solvente ideal permite a visualizacdo de todos os componentes

de uma mistura (Figura 7).

o
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1@
o
@ () ()
Eluente Eluente Eluente
pouco polar ideal muito polar

Figura 7. Resultados obtidos com diferentes eluentes.

Na maioria dos casos, deve-se realizar a combinac¢éo de solventes

para obter-se o resultado ideal.

3. Utilizacao de CCD em Quimica Organica

A cromatografia de camada delgada é imensamente utilizada em
laboratéorios de Quimica Organica, suas principais aplicagdes estao
listadas abaixo:

(a) Analisar, relativamente e qualitativamente, um composto;

(b) Determinar o numero de componentes de uma, mistura,;
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(c) Determinar o solvente mais apropriado para utilizar em
cromatografia em coluna;

(d) Acompanhar da separacio em cromatografia em coluna;

(d) Avaliar a eficiéncia da cromatografia em coluna,;

(e) Acompanhar o progresso de uma reagio.

4. Monitoramento de uma reacdo utilizando CCD

Primeiramente deve-se encontrar um sistema de solvente onde
o(s) material(ais) de partida fique em uma situacido ideal. Deve-se
também ter em mente quais sd0 os possiveis produtos e sua polaridade.

Deve-se entdo preparar uma solugdo diluida do(s) material(ais)
de partida e aplicar na CCD. Caso, mais de um reagente ou material de
partida for utilizado na CDD, eles devem ser aplicados lado a lado. Ao
lado do(s) reagente(s) deve-se aplicar uma solugcido da reagdo em curso,
para comparacao. Se a reagao estiver ocorrendo em meio aquoso ou em
outro solvente nao volatil e muito polar, deve-se retirar uma aliquota da
reacao e extrair o conteudo reacional para um solvente mais adequado
(diclorometano, éter dietilico, acetato de etila,...). O solvente da
extragdo deve ser escolhido com base na reagdo que estd sendo
realizada (deve solubilizar o material de partida e o(s) produto(s)).

Apbs a aplicacdo, a CCD deve ser desenvolvida no eluente de
escolha. Uma vez que a CCD esteja seca, ela deve ser revelada para que
se possa analisar o desenrolar da reacgao.

Um exemplo de acompanhamento de reagao pode ser observado
na figura 8. A reacdo em questao é a reducgao da acetofenona ao alcool
correspondente, ou seja, o l-feniletanol. No inicio, somente o reagente
(material de partida) estd presente. Ao longo da reagdo, o reagente
comega a ser consumido, dando origem ao produto. Quando todo o

reagente for consumido e transformado em produto, a reac¢ao terminou.
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o) OH

1 Material de partida (acetofenona)
NaBH,4 ~
—_— 2 reacéo
MeOH

Eluente: Acetato de etila 20%, Hexano 80%

Acetofenona, 1-Feniletanol
o o [ ] - - Consumo do material de partida
() @ - 1-Feniletanol
[ 1.2 | 1..,.2..

CCD ao longo dareagdo CCD ao final da reagéo

Figura 8. Exemplo de CCD utilizada para monitorar uma reac¢ao de reducgao da

acetofenona, com borohidreto de sédio.
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