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RESUMO

O trabalho consiste na extragdo e determinagdo da %(m/m) de cafeina de folhas de cha
preto, sem purificacdo. Para o efeito realizaram-se varias operacdes unitarias: extracao
solido-liquido de uma mistura de &gua, folhas de cha e carbonato de calcio (CaCO,) levada
a ebulicdo, com posterior filtracdo a pressdo reduzida; extragdo liquido-liquido com
diclorometano (CH,Ck); e filtragcdo da fase orgéanica seguida de uma destilacdo. Obtivemos
uma percentagem massica de 3,719 %. Algumas vantagens da atividade assentam na
diversidade de execucdo de técnicas laboratoriais presentes no curriculo do ensino
secundario e no conhecimento cientifico de alguns tépicos de Quimica Organica, tais como

mecanismos de reacao e coeficientes de parti¢éo.

CONCEITOS

A cafeina € uma substancia branca, que constitui 2-3,5 % do contetdo das folhas de ch4,
juntamente com polissacarideos, como amido e celulose, amino4cidos e taninos, entre
outros. A solubilidade da cafeina em agua € de 2,2 mg/mL, a 25 °C, e de 670 mg/mL, a
100 °C, contrariamente ao amido e a celulose, que sdo praticamente insolUveis em agua.
Por conseguinte, leva-se uma mistura de dgua, chd e CaCOg; a ebuli¢do durante 30 minutos.
Na extracdo solido-liquido dessa mistura, a maior parte da cafeina passa para a fase
aquosa. Outros compostos igualmente sollveis em agua, tais como os taninos, ainda estéo
presentes na solucdo, sendo indesejaveis na extragdo organica posterior. Estes possuem
uma polaridade intermédia, pelo que € necesséario converté-los em compostos mais polares
para que nado se dissolvam num solvente ndo polar, como o diclorometano, e sejam
separados da cafeina. Assim, recorre-se a hidrélise basica do grupo éster por tratamento

com CaCOs, ocorrendo a seguinte e principal reacdo quimica da atividade:
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nao soluveis em diclorometano

R’ + >0 + CaCO3 = ROL+R/(C = 0)0~ Ca?*

glucose

T
sal de acido galico

Posteriormente, o diclorometano separa a cafeina dos constituintes polares, formando um

sistema bifasico que muitas vezes pode emulsionar. Finalmente, procede-se a uma

destilacdo (preferencialmente a pressao reduzida) do diclorometano e pesagem da cafeina

impura obtida.

PROTOCOLO EXPERIMENTAL

Sequranca:

Utilizacdo de bata, 6culos e luvas durante a atividade. Houve um cuidado muito especial no

manuseamento do diclorometano (ver CAS 75-09-2). Uma vez que é 0 mais relevante da

atividade em termos de seguran¢a, na tabela 1 foram incluidos riscos e fatores de

prevencéo que devem ser bem conhecidos.

Reagente

Prevencéo

Diclorometano
CH,Cp

X

Riscos
Fogo: combustivel sob circunstancias
especificas. Produz gases irritantes ou

téxicos em caso de fogo;

Explosao: perigo de fogo/explosdo em caso
de contacto com alguns metais e bases ou
oxidantes fortes;

Inalacdo: tonturas, suor, dores de cabecga,
nauseas, perda de consciéncia, fraqueza,
morte;

Pele: pele seca, inflamacéo;

Olhos: olhos vermelhos, dor, queimaduras
profundas graves;

Ingestdo: dor abdominal (ver inalacao).

Evitar todo o
contacto;

Ventilagéo,
exaustao ou
protecao
respiratoria;

Luvas e vestuario
protetor;

Oculos de protecao;

Guardar
separadamente dos
metais, em local
fresco e com
ventilacao pelo
chao.

Tabela 1: Principais riscos e prevencao na utiliza¢éo do diclorometano. Sugere-se a consulta do CAS 75-09-2.
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Reagentes:
* 10 pacotes de cha preto (~15 g de folhas);

* ~4 g de carbonato de célcio (CaCOjz) em po;
e ~180 mL de agua destilada (H,0);

e ~5 g de cloreto de sodio (NaCy);

* 50 mL de diclorometano (CH,C¢);

e ~4 g de sulfato de magnésio anidro (MgSQ,).

Material:

Nome Quantidade Capacidade Incerteza

Balanca analitica r 0 +0,0001 g

Espatula
Vidros de relégio

Placa de aquecimento
Proveta

Gobelé

Vareta de vidro

250,00 mL + 0,05 mL
1x1L;2x50mL |  -----

Papel de filtro
Funil de Bichner

RO W|R|[RP|lW|F

Kitasato

Ampola de decantacao
com suporte universal e 1 >250mL |
argola metalica

Funil de vidro o s

Evaporador rotativo ou
material de destilacéo

Mascara 1 5
Tabela 2: Material mais relevante para a execucao da atividade.

N
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Procedimento:

* Pesar ~15 g de folhas de cha preto e ~5 g de CaCOg;, e juntar a ~180 mL de agua
destilada;

* Aguecer a mistura a ebulicdo durante 30 min, agitando sempre;

e Filtrar a pressao reduzida;

e Adicionar ~5 g de NaCr ao filtrado e agitar;

» Transferir a solugdo para uma ampola de decantacdo e extrair a cafeina em duas
etapas de 25 mL + 25 mL de CH,Cp;

e Adicionar ~4 g MgSQO, anidro a fase inferior recolhida, e agitar vigorosamente durante
10 minutos, de forma a absorver alguma agua que ainda persista;

e Proceder a uma filtracdo simples, transferindo a solugcéo resultante para um baldo
previamente tarado;

» Destilar o diclorometano e guarda-lo num frasco devidamente rotulado;

» Pesar o balédo e determinar a %(m/m) de cafeina.

APLICACOES

A atividade pode ser explorada para exemplificar numa s6 experiéncia varias operacoes
unitarias, a importancia que estas representam na industria, alavancada pelo tratamento
adequado de variaveis e pela resolucédo de problemas, e consciencializacdo do papel que a
gestdo ambiental de recursos exerce nas sociedades modernas. Sugere-se que o
tratamento critico do resultado obtido passe pela pesquisa de formas de purificacdo e
recristalizacdo da cafeina e avaliacdo do seu grau de pureza. Nao obstante, h& conceitos de
Quimica Orgéanica que podem ser o mote para trabalhos de projeto, tais como utilizacdo de

solventes organicos ou interacdes moleculares.

CONCLUSOES

Com um grau de dificuldade médio, na obtengdo de um bom resultado concluimos que os
principais cuidados a ter em conta na execu¢do da atividade sdo a transferéncia total da
cafeina na extracdo solido-liquido para a fase aquosa, a emulsdo surgida na extracédo
liquido-liquido e a nédo utilizagdo de um evaporador rotativo. Verificamos que a solugcdo
organica era esverdeada, mas deveria estar mais transparente, pelo que a %(m/m) do
residuo obtido (3,719 %) reflete a presenca de impurezas. Questdes exploratérias poderéo
passar pela recristalizagdo ou sublimacdo da cafeina. Sugere-se a compara¢do com o ponto
de fuséo tabelado (235-239 °C).
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