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Introducao |

O desenvolvimento de fases estacionarias (FE) de
alta qualidade e equipamentos de alto desempenho
se apresentam como fatores primordiais para o
crescente interesse de pesquisas e aplicacées em
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE). O
desenvolvimento da FE resulta em avangos tanto
em eficiéncia quanto em especificidade das
separagcdes. O desenvolvimento da CLAE como
método eficaz de separagdo sempre esteve
relacionado a sintese de materiais adequados para
o enchimento de colunas cromatograficas. A
excelente estabilidade mecanica da silica pode ser
combinada com a n&o-reatividade quimica e
seletividade Unica das resinas organicas por
imobilizagdo de um polimero na matriz silica
formando um material composito polimero-silica. A
seletividade do material produzido pode variar de
acordo com as funcionalidades dos agregados na
nova FE, podendo, assim, serem usados em CLAE
a fim de separar uma ampla faixa de diferentes
analitos. O nosso laboratério vém realizando
experimentos e desenvolvendo metodologias a fim
de uma modificacdo da superficie da silica com
oxidos de metais de transigdo para varias
finalidades incluindo a sua utilizagdo como suporte
cromatografico, pois através da mistura fisica entre
silica e zirc6nia ou titAnia aumenta-se a estabilidade
guimica no suporte cromatografico. Este trabalho
visa verificar aplicagées nas FE para uso em CLAE
de fase reversa com uma mistura de
poli(dimetilsiloxano) e poli(metiloctadecilsiloxano),
respectivamente, PDMS e PMODS.

Resultados e Discussao |

As FE foram preparadas com a silica metalizada de
5 um de didmetro de particula, ativada a 150 °C
por 24 h, utilizando uma mistura primeiro acrescida
de PMODS e depois PDMS. As FE SiTi(PMODS +
PDMS) — excesso 50 % PDMS e SiZr(PMODS +
PDMS) — excesso 50 % PDMS foram aplicadas na
separacao de algumas classes de compostos, tais
como agrotéxicos e farmacos. A potencialidade
destas fases foi avaliada pela capacidade de
separacao de compostos que normalmente séo
dificeis de serem separados e eluidos com bom
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desempenho cromatografico em FE disponiveis
comercialmente. Em todas as avaliagdes, colunas
cromatograficas, de 60 mm x 3,9 mm de d.i., foram
recheadas com as FE. Uma coluna comercial
(Discovery Cig, 5 um de didmetro de particulas em
uma coluna de 150 x 4,6 mm) recheada com FE
quimicamente ligada foi utilizada para critério de
comparacao. A coluna Discovery Cig apresentou
excelente separagao dos agrotoxicos, no entanto, o
tempo total de analise foi o dobro do tempo gasto
para eluicdo destes compostos nas FE preparadas.
A coluna Discovery Cig apresentou separagao
parcial dos farmacos, pois ndo identificou o
composto ibuprofeno, além do maior tempo de
analise (25 minutos). Ja a FE SiZr(PMODS + PDMS)
- excesso 50 % PDMS, realiza a separagao
completa com o tempo de andlise de 15 minutos. A
melhor separacao foi realizada pela FE SiTi(PMODS
+ PDMS) — excesso 50 % PDMS, com um tempo de
andlise de 11 minutos. A separagdo de outra
mistura de farmacos contendo um composto acido
(acido acetilsalicilico) e dois ligeiramente basicos
(paracetamol e cafeina) também foi avaliada pelas
FE SiTi(PMODS + PDMS) — excesso 50 % e FE
SiZr(PMODS + PDMS) - excesso 50 % e
comparada a separacao obtida pela Discovery Cig.
As trés fases apresentaram boa seletividade na
separacao destes compostos, com eluigbes rapidas.

Conclusoes |

As FE SiTi(PMODS + PDMS) — excesso 50 %
PMDS e SiZr(PMODS + PDMS) — excesso 50 %
PMDS, sorvidas e imobilizadas por tratamento
térmico, apresentam potencialidade na separagao
de diferentes classes de compostos, tais como
agrotoxicos e farmacos. Todavia, as caracteristicas
distintas ndo impedem as aplicagcées das duas FE
em situagdes similares como separagbes de
compostos  dificilmente  separados por FE
comerciais.
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