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A low cost ceric sulphate solution obtained from rare earths concentrate was used as spraying agent in
thin layer chromatography. The results indicated that this developing agent has the same quality as

the one obtained from the commercial sources.

O sucesso de uma cromatografia depende do método de lo-
calizagio das substincias separadas?. Os processos de de-
tecgdo podem ser fisicos ou quimicos, e sua escolha depende
da estrutura qufmica das substincias em anélise. Em cromato-
grafia de camada delgada substéncias coloridas sao localizadas
visualmente. Porém, substincias incolores para serem obser-
vadas necessitam de um “revelador”.

Os reveladores mais comuns utilizados nesta técnica sio:
vapor de iodo, ninidrina, paftorresorcinol, 4cido sulfirico,
suifato de aménio, sulfato cérico e outros. Dentre estes o iodo
e o sulfato cérico sdo os mais utilizados. Este tiltimo apesar de
sua maior abrangéncia, € menos utilizado devido ao custo mais
elevado. O iodo resublimado custa aproximadamente US$
100/kg, enquanto que o sulfato cérico custa cerca de US$
300,00/kg?.

Cloreto de terras raras, proveniente da monazita, € comer-

clalizado pela Nuclemon3:6> custa alguns délares o quilograma

€ possui cerca de 50% em Cério. Este cloreto € facilmente
transformado em sulfato cérico de pureza maior que 90%,
sendo o restante constituido de outras terras raras (principal-
mente o Lantinio). Em principio estes metais nio devem in-
. terferir no processo oxidativo de revelagdo cromatogrifica.
No sentido de tornar vidvel a utilizacdo desse sulfato cérico
de baixo custo, utilizou-se 0 mesmo no processo de revelagdo
de vérias substincias orgénicas, analisadas por cromatografia
em camada delgada. As substancias analisadas foram agicares,
derivados indélicos, tiofenéis, glicosideos, amidos, nitrilas e
outras. Os resultados obtidos nas comatografias, nio mostra-
ram diferengas significativas, quando comparadas aos obtidos
com revelador preparado com sulfato cérico Merck.

Conclusao: Solugdo de sulfato cérico € amplamente utili-
zada como revelador nos laboratérios de quimica orgénica. Os
gastos com esse revelador, em todo o pafs, devem ser bastante
clevados, pois esse material € na sua maioria importado. Com
este procedimento € possivel obter-se um revelador de um
custo bem menor, disponivel no pais e que apresenta a mesma
eficiéncia que o material importado.

EXPERIMENTAL

As experiéncias cromatogréficas de comparagéo entre os
reveladores comerciais e o obtido por nés, foram feitas em
cromatoplacas de silicagel Merck (art. 5715) com 0,25 mm de
espessura, que foram cortadas em laminas de 3 x 8 cm. Os
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solventes utilizados como eluentes eram P. A. e utilizados sem
destilagdo prévia. O hipoclorito de sédio utilizado foi adquiri-
do em lojas de materiais para piscinas sendo diluido e filtrado
antes de ser utilizado. Seu teor de cloro variava em torno de
8% de cloro ativo.

PREPARACAO DA SOLUCAO DE
SULFATO CERICO

Aproximadamente 40 g de cloreto de terras raras, adquiri-
do do Nuclemon, foram dissolvidos em 200 ml de 4gua desti-
lada e apés adicionados 3 ml de H3SO4 conc. A esta solugdo,
sob forte agitagdo, foram adicionados em pequenas porgoes,
400 ml de uma solugdo de hipoclorito de sédio (contendo cer-
ca de 4% de cloro ativo). Durante o processo de adigao do hi-
poclorito, o pH da solugio foi cuidadosamente mantido em
3,3% 0,1 (com HCI ou NH4OH ~ 1M). Ap6s a adigdo do hi-
poclorito, a suspensdo foi mantida sob forte agitagio, cerca de
30 min, controlando-se o pH até sua estabilizacdo em 3,3
+ 0,17. A suspensio foi filtrada por gravidade através de pa-
pel SES 289° (faixa azul), ou equivalente. O precipitado,
constituido principalmente por Ce(OH),, foi lavado com so-
lugdo diluida de 4cido sulfiirico (pH 3,3) até teste negativo de
CI" com AgNO;. O material foi entéio dissolvido em 1 litro de
H,SO,4 IM e utilizado diretamente como revelador®. As ter-
ras raras contidas no filtrado (~ 40% La, 35% Nd, 8% Pr, 5%
Sm etc.) poderdo ser separadas individualmente por cromato-
grafia de troca iénica® ou enviado ao laboratério de Terras
Raras da F.F.C.L.R.P. - USP em Ribeirdo Preto.
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