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Introducao |

Entre os varios componentes que constitui um
cromatografo a liquido, a coluna, talvez, seja o mais
importante. Um boa coluna apresenta eficiéncia alta,
estabilidade quimica em pH extremos, proporciona
picos simétricos, resolu¢do adequada e baixo tempo
de analise. Visando alcancar tais caracteristicas,
nosso grupo de pesquisa, desenvolveu no
Laboratério de Pesquisa em Cromatografia Liquida
(LabCrom) colunas recheadas com fases
estacionérias (FE) a base de silicas tipo B, de 5 um,
imobilizadas com polissiloxanos. Estas FE, em
comparagdo com as fases quimicamente ligadas,
sao de preparo mais facil e rapido, de menor custo e
podem ser usados diversos tipo de polimeros,
gerando colunas de seletividades diferentes.’ As FE
baseadas no polimero poli(metil-3,3,3-
trifluorpropilsiloxano) (PMTFS) tém comportamento
diferenciado, devido aos atomos de fluor ligados a
cadeia alquila, apresentando vantagens como a boa
adequacdo para andlise de compostos polares e
basicos, 0 que é de extrema relevancia e quando
submetidas ao processo de capeamento
maximizam este potencial. 2

O preparo da FE sorvida baseou-se no trabalho de
Maldaner e Jardim®. A FE Si(PMTFS) foi submetida
a reagdo de capeamento com trimetilclorossilano
(TMC) e hexametildissilazano (HMDS) em tolueno,
mantendo sob refluxo por 48 horas a 110 °C. A FE
capeada foi lavada e seca. A coluna foi recheada
com esta FE a uma pressao de 38 MPa, usando a
bomba Haskel.

Resultados e Discussao |

Testes prévios demonstraram que a coluna
recheada com a FE capeada apresentou bom
desempenho cromatografico, com eficiéncia de
79900 N/m para o naftaleno, 82900 N/m para o
acenafteno e fator de assimetria para N, N-
dimetilanilina, um composto basico, préoximo a 1,0 e
tempo de andlise de 8 minutos. Esta coluna também
foi submetida aos testes de Tanaka e
colaboradores® que utilizam 4 misturas que
fornecem informagdes, respectivamente, a respeito
da seletividade estérica e metilénica, capacidade de
ligagédo de hidrogénio e troca ibnica em meio &cido e
basico. Aplicando este teste nas FE fluoradas e
capeadas verificou que ao usar a mistura A, uracila,
butilbenzeno, pentilbenzeno, o-terfenila e trifenileno,
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os fatores de separacdo do butilbenzeno e
pentilbenzeno de agy.-1,2 € de agp-1,3 entre o
trifenileno e o o-terfenil mostraram, respectivamente,
que a FE tem capacidade para separar compostos
que se diferenciam entre si pelo grupo metila e pela
sua configuragéo espacial. Para mistura B, contendo
uracila, cafeina e fenol, obteve fator de separacao
entre a cafeina e fenol de agr= 0,6, comprovando
gue a cafeina eluiu antes do fenol, devido a menor
capacidade desta FE em estabelecer ligacdo de
hidrogénio, atribuida a reducdo dos grupos silandis
residuais, acarretando em diminuicdo na atividade
silanofilica, comprovando a eficiéncia do
capeamento. Na mistura C, uracila, benzilamina e
fenol, o pH do meio foi de 2,7, fazendo com que os
silandis estivessem protonados e a benzilamina
desprotonada, desfavorecendo a troca ibnica entre
eles. Porém, com a mesma mistura em pH 7,6
(mistura D), a troca idnica foi favorecida devido a
dissociacdo dos silan6is e protonacdo da
benzilamina, entretanto, o fator de assimetria da
benzilamina de 0,9 e oagF=2,88 obtidos
comprovaram que houve uma diminuicdo desse
efeito, devido a reducao dos silandis residuais.

Conclusoes |

A reacdo de capeamento melhorou o desempenho
cromatografico da FE, resultando em uma boa
assimetria para os compostos béasicos. Os testes
Tanaka e colaboradores demonstraram a eficiéncia
do capeamento, pois o fator de separacdo da
cafeina e fenol foi menor que 1, apontando que nao
houve interagdo do hidrogénio da cafeina com os
oxigénios do silandis, que estariam parcialmente
dissociados, e também a troca ibnica entre a
benzilamina e os silandis residuais em pH 7,6 foi
reduzida em relacio a FE ndo capeada,
comprovando a diminui¢do dos silandis residuais.
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