Sociedade Brasileira de Quimica (SBQ)

Avaliagdao do desempenho de uma coluna monolitica para aplicagoes

cromatograficas em escala capilar

Rafael Marques' (PG), Marcone Augusto Leal de Oliveira®! (PQ)

"Universidade Federal de Juiz de Fora
*rafamrqs@gmail.com

Palavras Chave: Fase estacionaria monolitica, coluna capilar, separagdes cromatograficas, HPAs

Introducao |

As colunas monoliticas sdo constituidas por
uma fase estaciondaria unitaria, continua e porosa
que tem se apresentado como alternativa aos
tradicionais materiais particulados das colunas
empacotadas, permitindo a redugédo das dimensbes
das colunas ao nivel capilar, sem comprometer a
permeabilidade da fase movel e a area superficial
que suporta os sitios de interagéo’.

O objetivo deste trabalho é demonstrar a
aplicabilidade de uma coluna monolitica capilar em
cromatografia a liquido.

A coluna foi preparada? a partir da
fotopolimerizagdo do mondémero metacrilato de
3-(trimetoxisilil)-propil em capilares de silica fundida
(100 pm d.i.) com revestimento externo de
fluoropolimero e utilizada na separagdo de uma
mistura de cinco hidrocarbonetos policiclicos
aromaticos (HPAs).

As analises foram feitas em um equipamento de
eletroforese capilar convencional, com dois tipos de
fluxo de fase movel estudados. Para o fluxo
eletrosmético  (eletrocromatografia  capilar) foi
utilizada uma diferenga de potencial (-20 kV) entre
os dois eletrodos, enquanto que para o
hidrodindmico (cromatografia a liquido), apenas
aplicacao de pressao em um dos vials.

Resultados e Discussao \

Foram avaliados dois niveis de pressao:
2,0 e 50 bar. Com a aplicagdo de 2,0 bar foi
possivel obter um cromatograma semelhante ao
eletrocromatograma obtido por aplicagéo de -20 kV,
com separacgao dos 5 HPAs (Figura 1). Entretanto, a
linha base apresentou um platd apds o ultimo pico
com o uso de presséao. Este fato precisa ser melhor
investigado. Ja com 5,0 bar ndo houve separagao
adequada dos analitos.

O tempo de retengcédo dos 5 analitos para as
corridas com -20 kV e com 2 bar estdo
apresentados na Tabela 1. A velocidade do fluxo
eletrosmético foi de 5,1 cm/min com vazéo de 1,3
pL/min. Ja a velocidade do fluxo hidrodindmico foi
de 6,1 cm/min com vazao de 1,5 yL/min.
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Figura 1. 1) naftaleno, 2) acenafteno, 3) fluoreno, 4)
antraceno e 5) fenantreno; fase movel: NHiAc
16,7 mmol L' (60%) e acetonitrila (40%); temp.:
20 °C; injegao: -25 mbar por 5 s; detecgao: 220 nm
(linha cinza) e 250 nm (linha preta). Capilar: 36 cm
(8,5 cm efetivo e 8,0 cm de coluna).

Tabela 1. Tempo (min) médio de migragao para 4
corridas em cada tipo de fluxo.

Picos Eletrosmotico (-20 kV) Hidrodindmico (2 bar)

1 49+0,2 4,7+0,1
2 6,9+0,3 6,7+0,2
3 7,3+0,3 7,0+0,2
4 96+0,3 95+0,3
5 10,5+0,3 10,5+0,3

Conclusoes \

A coluna monolitica capilar se mostrou
promissora para sua utilizacdo em sistemas de
cromatografia a liquido miniaturizados, desde que
vazdes de fase movel tdo baixas quanto as geradas
por fluxo eletrosmoético sejam utilizadas nos
sistemas capilares.
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