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Tecniques de separacio

Que és? — técnica per la qual podem obtenir tots o alguns dels components d’'una mescla
Quines técniques existeixen?

- Mecaniques — Separacio gracies a les diferencies fisiques dels components d’'una

mescla, mitjancant el tamany de les particules, la densitat o la forma
- Ex— Decantacio o centrifugacio

- Difusionals — Separacié dels components gracies a la major difusié d’'un dels

components des d’'una fase o altre....
- Ex— evaporacio o cristal-litzacio

Com saber quina técnica és millor?

- Segons el tipus de mescla

- Lestat d’agregacio de la mescla

- Propietats de tots els components
- Resultat que busquem



Preparacio d’'una mescla

No totes les mescles es separen igual, algunes a vegades necessiten pretractaments.
Tot dependra dels resultats que es vulguin obtenir. El més habitual son:

- Concentracio o dilucio — De mescles liquides

- Polvoritzacié de mescles solides — Reduir tamany de les particules i aixi trencar
els agregats

- Canvide l'estat d’'agregaciéo — Fer una dissolucié o suspensio a partir d’'una mescla
solida o retirar-ne el dissolvent per aconseguir una mescla solida

- Purificacié de la mescla — separar les impureses més grolleres (repetir el procés
2-3 cops)

A continuacio, veurem les diferents tecniques mecaniques més utilitzades



Tamisatge

Que és? — metode mecanic on es separen mescles heterogenies de tipus solid-solid
en funcio de la grandaria de les seves particules

- Resultat del tamisatge: Fraccié fina (passa per la malla) + Fraccié gruixuda
(queden retingudes)

Tamisos — Dispositius formats per malles amb orificis de grandaria coneguda,
subjectats amb un bastidor

grava soma argia

Caracteristiques:

- Llum (L) — Espai que queda entre dos fils
- Diametre (D) — Diametre dels fils de la malla
- Oberturade malla (M) — Suma de tots els elements (M = L+D)

Els tamisos més utilitzats a la farmacia son circulars




Tamisatge

Com s'utilitzen?

1.
2.

3,
4,

Seleccionar tamis adequat >
Col-locar el tami sobre un paper de filtre o reC|p|ent adequat (potser el tamis ja té
incorporada una base)

Col-locar la mescla sobre la malla

Amb una espatula fem passar la pols pel tamis, separan les particules petites de les
més grolleres (aquest procés po ser automatitzat per maquines)

Tipus de tamisatges:

Tamisatge amb un sol tamis — Separar mescla en dos fraccions (P/G)
- Ex:tamisar lafarina

Tamisatge fraccionat — Diferents tamisos classifiquen les diferents fraccions
- Ex:analisis granulométriques



Filtracio

Queé és? — Métode mecanic de separacié de mescles heterogénies solid-liquid (suspensions)
en funcié de la grandaria de les particules, en altres paraules fer passar una suspensio per un
filtre (medi pords) mitjancant la gravetat

El resultat d’una filtracié son: Filtrat (fase liquida) + Residu (fase solida que queda retinguda)

Filtres — Dispositiu de material porods a través del qual es fa passar un liquid, és a dir,
alliberar-los dels materials que porta en suspensio o en altres paraules aclarir-lo

- Filtres de paper — Molts tipus pero tots de paper.
- Filtres de membrana — Forma de disc i diferents tamanys de porus. Pot passar el

liquid pero no els microorganismes
Ex: solucions esterilitzades

- Filtres de vidre molt o plaques filtrants — plaques de vidre molt, tamisat i aglomerat
dins un gresol o un embut filtrant



Filtracio

1. Filtres per gravetat:

a. Preparar materials
b. Aborcar el liquid a 'embut
c. Recollir el producte

2. Filtracié per buit:

a. Preparar materials

b. Abocar liquid a'embut

c. Conectar labomba per fer succié
d. Recollir el residu

3. Filtracio esterilitzant:

Filtracio per eliminar microorganismes
dels liquids sensibles a la calor

També caldra esterilitzar tots els
components del procés

Papel de
filro

Varilla de
vidrio N

Embudo
sujeto con una
pinza (o un
wo)

Viistago del
embudo pegado a
" la pared del vaso




Decantacio

Que és? — Métode mecanic de separacié de mescles heterogéenies de tipus solid-liquid
(suspensions) o liquid-liquid (emulsions) en funcié de la densitat dels components que les
formen, gracies a l'accié de la gravetat

- Aprofitem que cada fase de la mescla té la seva propia densitat
- Interficie — linia de separacio entre dues fases

% Decantacid d’emulsions: Solid-solid

Instrument necessari per aquest procés — Embut de decantacio

solvente A y solvente B
son i nm'sc'bles Esperar a

Procés: : | e

\. Solvente A / A, Solvente A

|
/ ™ las dos / Decantar
Ag itar & ) fases 3 — y separar
L \'. 2 .‘:n/-,. —’ T') Solvente B
(i &
‘. Solvente B >.'Z-‘,f“

El soluto(*) es mas soluble en el
solvente A que en solvente B

Estado de Equilibrio

Soluto ()
aextraer




Solution Suspension Precipitate




Centrifugacio

Qué és? — Métode mecanic de separacié de mescles heterogénies solid-liquid (suspensions) en funcié de la densitat del
components, gracies a la forca centrifuga, en altres paraules separar pero fer-ho més rapid i efectiu que amb la gravetat

Parts d’'una centrifugacio:

- Precipitat o pellet - component de major densitat i sedimenta en el fons
- Sobrenedant — Component de major densitat i queda a la part superior

Tots dos elements sén recuperables si ens interessa

Centrifugadores — aparells electrics, on una base que conté les mostres dona voltes de forma rapida i aixi generar una
forca centrifuga, til per la separacié de components

Conceptes importants d’una centrifugacuio:

- Temps de centrifugacié (dependra de la mescla)
- Velocitat de gir — 3.000-5.000 rpm
- Temperatura — alguns poden controlar-la

Com funciona una centrifugadora? — https://www.youtube.com/watch?v=1HfOcQLoOdE



https://www.youtube.com/watch?v=1Hf0cQLoOdE

Centrifugacio

Tipus de centrifugadores:

- Segons velocitat de centrifugacio
- C.de baixa velocitat o de sobretaula — 4000-15000 rpm i sense sistema de refrigeracio
- Ex: Separaci6 de suspensions de particules grans
- C.dealtavelocitat — 18000-25000 rpm i refrigerades
- Ex:Separacio de suspensions de particules molt petites
- Ultracentrifugadores — >50000 rpm amb sistemes de buit i refrigeracio
- Ex:estructures subcel-lulars

<=

_______________

- Segons el tipus de rotor
- Angular o angle fix — Sempre el mateix angle, el més dens anira abaix i al lateral
- Flotant o basculant — Els tubs es posen a 90°, el més dens anira cap al fons del tub
- Vertical — tubs dipositats en vertical i el component més dens es diposita en el lateral




2. NF2 » Tecniques difusionals de separacio

Consisteix en separar components d’'una mostra X, gracies a la difusioé dels seus components
qguan hi ha un intercanvi de fase, en altres paraules sén tecniques que permeten la separacié de
components quan la mostra canvia d’estat (solid-liquid-gas-etc)

explemples:

- Separar l'aigua de determinades mostres per deixar només els components solids i

augmentar la conservacioé del producte
- Separar part del dissolvent d’'una mostra per augmentar la seva concentracio

Els dos casos fem servir I'evaporacio, pero tenim altres métodes com:

- Dessecacio i evaporacio
- Cristal-litzacié

- Extraccio de dissolvents
- Destil-lacio

- Adsorcioiabsorcio



Per aconseguir retirar els liquids de qualsevol mostra, tindrem en compte:

Temperatura ambiental — Temperatura alta (liquid — gas de forma rapida)

- Humitat ambiental — Menys humitat, major velocitat d’evaporacio

- Pressiéo Ambiental — Menys pressid, major velocitat d’evaporacio (per sota de 100°C)

- Circulacio de I'aire — Aguditza I'evaporacié

- Superficie del producte — Major index d’exposicid,, equival a major evaporacio (la
polvoritzacié ajuda molt)



Dessecacio (Subs. solides)

Queé és? — Separar un liquid d’un solid, sense procediments mecanics

Objectius:

- Millorar la conservacio de productes solids — Evitar el creixement de

microbiota i els processos de degradacié
- Facilitar altres operacions — Lhumitat pot produir problemes en determinades

operacions (si parlem amb productes polvoritzats)
- Facilitar 'lemmagatzematge i transport de productes — Reduccié de massaii

volum — menys risc de contaminacio (bacteris i fongs)

Processos de dessecacio (quantitats petites)

1. Polvoritzar les mostres — Incrementar la seva superficie
2. Estendre la mostra sobre un paper de filtre (capa molt fina)
3. Evaporacié de forma natural



Dessecacio: Estufes de dessecacio

Utilitzades per eliminar la humitat de diferents substancies

1. Polvoritzar — Reduir el tamany de les particules

2. Estendrela mostra enunrecipient — Capa fina

3. Introduir el recipient en I'estufa i programes la temperatura
- 105-110°C — Majoria de procesos

- Hihaaltres a 200°C o 300°C
- Productes termolabils — 60°C + buit (disminuir la pressié ambiental)

4. Finalitza — Solid manté una massa constant i estable
- Jano pot perdre més liquid, pesem la mostra repetides vegades per demostrar-ho



Dessecacio: Dessecadors

Que és? — Recipient de vidre amb tapa que té una reixeta en el seu interior on hi haun
agent dessecador que absorbeix la humitat ambiental

- Lagent dessecant funciona millor sense aportacio externa d’humitat

- Latapatanca hermeticament

- Agent dessecant — silice o silica de gel — Canvia de color segons la humitat
adquiridai és reaprofitable si la deshidratem amb calor

3 funcions:

e Assecar petites quantitats de producte
e Conservar substancies higroscopiques — Subs. que capten humitat de 'ambient
e Refredar productes dessecats en una estufa de dessecacié — Evitar captar humitat

IMPORTANT — El desseecador ha d’estar en bones condicions, sind no funcionara
e



Dessecacio: Dessecadors

| ,* B
Com funciona: -

1. Introduir mostres calentes de I'estufa a la reixeta del dessecador. Manipular tot
amb pinces (evitar cremar-nos)

2. Sieldessecador te clau, obrir-la abans de destapa el dessecador. El dessecador
s’agafa pel coll, no per la clau

3. Esperar un minut que la cambra d’aire s’escalfi, després podem tancar la clau,
abans no per evitar les expansions degudes a les dilatacions per calor

4. Al passar un minutitancar la clau aconseguim el vidre es contrau creant un buit
relatiu que crea un segellat natural que evita que entri aire i humitat de I'exterior

5. Per treure mostres de dintre recordeu que sempre obrir la clau de pas primer i
després lliscar la tapa amb molta cura



Dessecacio: Liofilitzacio

Que és? — Dessecacio6 a baixa temperatura més buit
Metode molt utilitzat en biologia / alimentacié / farmacia

Farmacia —

La liofilitzacié — 2 fases

- Congelacié — Molt rapidai a molt baixa temperatura — Volem congelar I'aigua de dintre

- Sublimacié — Passar de solid a gas directament sense passar per I'estat liquid
- Aixo és possible gracies a maquines de buit que treballen a temperatures sota O, extraient I'aigua solidificada
- Elvapor d’aigua resultant s’extreu gracies a un condensador

La liofilitzacio pot:

- Conservar moltes propietats del producte original

- Evitar possibles alteracions o contaminacions

- Conservacio durant grans periodes de temps a temperatura ambient

- Calrealitzar una hidratacié préevia per una reconstruccio rapida i integra del producte original,
altres també es poden consumir directament



Evaporacio (Subs. liquides)

Qué és? —Es una operacié de concentracié d’'una dissolucié o d’una suspensio
mitjancant la conversid en vapor de part del dissolvent

- L'evaporacio consisteix en treure la humitat — Augment de la concentracio de solut

- Molt utilitzada en la industria alimentaria — preparacié de concentrats de sucs o
sopes o inclus derivats de la llet

- Hi hamoltes maquines per fer evaporacions com els cristal:-litzadors o els
rotoevaporadors



Evaporacio: Cristal-litzadors

Recipients poc fondos amb molta superficie

- Evaporacio de forma natural a temperatura ambiental fins que la substancia
cristal:litzi

-  Temperatura molt baixa — procés molt lent

- Humitat ambiental alta — procés molt lent

-  Podem accelerar el procés amb banys termostatics sempre i quan no siguin
substancies termolabils o susceptibles de generar vapor toxics o inflamables




Cristal-litzacio

Que és? — técnica de purificacié de substancies solides basada en la diferencia de solubilitat que
presenten els compostos varia segons el dissolvent o la temperatura

Cristal-itzacio W \m

Procés de cristal-litzacio —» | di

-.-- .

| |lz!1rrnv ]
.____.___J

| We: lx,

Com escollir un bon dissolvent per cristal:litzar?

- Lasolubilitat del solut en ell — S. a molt altes temperatures — T. ambient (S. baixa)

- Lafacilitat d’eliminacié després de la cristal:litzacié — Dissolvent de facil retirada

- El comportament en la dissolucid i en la cristal-litzaciéo — El dissolvent no reacciona ni
cristal-litza a la mateixa temperatura que el solut

- Laseguretat — Mirar la toxicitat dels possibles vapors produits o inclis si es o no
inflamable



Evaporacio: Rotoevaporadors

Evaporacio a baixes temperatures gracies a la reduccio de
pressido — ldeal per a productes termolabils

Parts del rotoevaporador:

- Bany termostatic d’aigua

- Suport — Colocar un matras aforat (adequat) — Es
submergeix en el bany

- Refrigerant — Recollir els vapors que es produeixen —
'aigua utilitzada va directa al desguas mitjancant un
sistema de tubs

- Matras de recollida — Del liquid condensat

- Bomba de buit controlada per una clau




Procediment dels Rotoevaporadors

1. Preparar bany termostatic — 35-40°C

Posar solucié en el matras rodé — No omplir-lo del tot (menys de % parts)

Obrir el sistema de buit i aigua — Que comenci a circular per dintre 'aparell

Acoplar el matras al rotor i subjectar-lo per evitar accidents. Al moment també

girem la clau de pas per reduir la pressio

5. Activarotor — Generacié de moviment per generar major superficie i aixi
evaporar més rapid

6. baixar el brac fins que el matras toqui la solucio per ajudar a evaporar i després
recollir-lo en el matras de recollida

7. Quanjano hi hacondensacio, apaguem el bany i pugem el brac — Esperar a que
es refredi el matras d’origen per poder treure el buit i parar el rotor

8. Quan el matras esta fred, ho apaguem tot i obrim la clau de pas — Retirar
matras (de forma suau i amb classe)

9. Tancar laclau d’aigua i desconectar la bomba de buit

H W



Extraccio amb dissolvents: E. liquid-liquid

Que és? — Tecnica de separacio en mescles solides o liquides, gracies a la diferencia de
solubilitat dels components de la mescla en un dissolvent adequat

1. Extraccions liquid-liquid — Separar el solut d’'un dissolvent gracies a un segon

dissolvent
D

5 7 o)
|

*

| (2 9 T
B ]
| - ...‘.<:; -
RN - b [ -
| A+CL b 5 %1 c

|
") \% * )

Com escollir el 2n dissolvent (adequat)?

Immiscible amb el primer dissolvent — MAI s’ajuntaran mai i tot i mesclar-los

El solut que es vol extreure, ha de ser més soluble en el 2n dissolvent que en el 1r
Els altres components no han de ser solubles en el 2n dissolvent

Ha de ser prou volatil perqué puguem separar-lo facilment de la substancia extreta




Extraccionsamb dissolvents 2: E. liquid-liquid
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Procediment:

1. Introduir la dissolucio original en un embut i després posar el 2n dissolvent
(d'extracciod) i ho agitarem degudament perqué aixi entrin en contacte tots els
compostos — La mescla resultant és una emulsio

2. Deixar reposar fins que estiguin ben definida la interficie

3. Separar les fases (que conté la substancia)
a. SieslaF. inferior — obrir laclau de I'embut i recollir
b. SiéslaF. Superior — mateix procés pero recolectant per separat les dues fases

4. Retirar el solut del 2n dissolvent — Evaporacié o destil-lacid



2. Extraccions solid-liquid — Extraccié mitjancant amb dissolvent de productes
solids — solen tenir origen vegetal o animal

Tipus d’E. solid-liquid:

Submergir un solid trossejat en dissolvent durant un llarg periode

4 La substancia que volem extreure es difon cap al dissolvent.
Maceracio '  incomple i

Procés molt lent i incomplet ja que sempre arribem al punt d’equilibri on la
difusié s'atura

Extraccid progressiva i completa de la substancia d'interés en el solid
[ ]

P I El solid ha d'esta polvoritzat, humitejat amb dissolvent i deixat en el
erco a I percolador

Procés molt lent — 20 gotes per min

Infusio
decocci

* Extraccions realitzades amb dissolvent + alta temperatura (No 100% efectiva)

I - | — Temperatura d'ebullicié un instant + solid trossejat o en pols

o - D — Mesclar el solid amb el dissolvent i portar a ebullicié un periode
0 variable de temps

Us limitat — Subs. resultant tenen mala conservacié i s’han d'utilitzar in situ




Extraccions de dissolvents 4 » Extractes

Que sén? — Preparacions extractives sotmeses a algun procés de concentracio per reduir
la quantitat de dissolvent i aixi augmentar-ne la seva concentraci6

Com es fan?

1. Extraccié L.-Lo S-L

2. Concentracio per eliminar la part del dissolvent extreta mitjancant evaporacio,
aplicant calor 4 ]
Resultat obtingut és I'Extracte | gk




Destil-lacio

Que és? — Procés pel qual es separen dos o més liquids d’'una dissolucié aprofitant els
punts d’ebullicié diferents

-  També pot utilitzar-se com a metode de purificacio de substancies

- Molt conegut en el mén de les begudes alcoholiques i petroquimica

- Farmacia — Aigua destil-lada // Esséncies o olis essencials // Purificacié etanol
(fermentacions)

Com funciona?

https:/www.youtube.com/watch?v=pJ2im2J41bw



https://www.youtube.com/watch?v=pJ2jm2J41bw

Destil-lacio 2
Tipus de destil-lacions

1. D.Simple
- Utilitzada per separar i purificar substancies
- Esrecuill un unic producte resultant
- Ladissoluciéo NO ha de contenir substancies volatils que no vulguin extreure’s
- Encas de tindre substancies volatils, han de ser-ho 80°C per sobre de |la substancia
a destil-lar




Sortida
d'aigua

Destil-lat

destil-lacio



https://www.youtube.com/watch?v=wTRGiQU-NNM

Destil-lacio 4

3. D. Per arrossegament de vapor

-  Semblant a les anteriors — Pero sense font de calor directe

- Escalfament d’'un matras amb aigua — Connectat al matras amb la dissolucié a
separar

Ebullicié a temperatura inferiors — Técnica molt util per components termolabils

Destilacion por
Arrastre con vapor

https://www.youtube.com/watch?v=H RJrGdDcVY



https://www.youtube.com/watch?v=H_RJrGdDcVY

Destil-lacio 5

Extraccio per destil-laciéo — Fer una D. per arrossegament de vapor a una substancia
vegetal

Essencies o olis essencials — Principis actius volatils que contenen certs vegetals
Aromaterapia — aplicacions farmacologiques d'olis i esséncies
Essencies — Insolubles, per tant el destil-lat esta en dues fases

- Faseoli essencial o esséncia — més densa que 'aigua, es situa a la part superior

- Fase hidrolat — Dissolucié aquosa saturada de I'esséncia, també conegut com aigua
floral

- Les dues fases es separen per decantacio, ja que son dos liquids inmiscibles

Els olis essencials és prudent guardar-los en recipients que protegeixin de la llum i que
tanquin perfectament



Activitat 1

1. Buscainformacioé sobre el sistema de separacié mitjancant ADSORCIO i ABSORCIO i
explica en qué consisteix cadascun d’ells i les seves diferencies

2. Realitza un mapa conceptual o esquema de tota la unitat:
- Hande sortir tots els sistemes de separacio (mecanics / difusionals)
- Pot ser ama o digital (recomendable imatges o dibuixos)
- Buscar minim un exemple d’aplicacié en farmacia de cadascun d’ells
- Que pugui servir-te per estudiar

Aquestes dues activitats s'entreguen el dia de I'examen a modo de dossier



