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Introducéo

Nos ultimos anos, fases estacionarias preparadas
pela imobilizagdo de polimeros organicos sobre
Oxidos inorganicos tém atraido a atencdo de
cromatografistas, devido a possibilidade de melhor
recobrimento de grupos ativos do suporte
cromatografico, reduzindo, desta forma, o problema
de mecanismo duplo de retencdo nas separacoes.
Existem varias formas de se imobilizar o polimero as
particulas do suporte. Procedimentos convencionais
empregam iniciadores de radical livre, radia¢Ges
ionizantes, etc. Recentemente, o desenvolvimento de
uma camada polimérica estavel, adsorvida
cineticamente a temperatura ambiente, na auséncia
de procedimentos de imobilizagdo, mostrou ser um
procedimento simples e bastante eficaz para a
preparacdo de FE para CLAE-FR, com desempenho
cromatografico similar as fases imobilizadas.

Neste trabalho, foi avaliado o tempo necessario
para a adsorcdo irreversivel de uma quantidade
apropriada do poli(metiltetradecilsiloxano) — PMTDS —
em silica titanizada. Para isto, as fases estacionérias
foram analisadas periodicamente por uma mistura
padrdo contendo diferentes compostos testes para
avaliar o desempenho cromatografico ao longo de um
periodo de 60 dias.

Resultados e Discussao

Fases estacionarias foram preparadas com uma
carga polimérica de 45 % (m/m). As fases foram
deixadas em capela a temperatura ambiente por um
periodo de 60 dias, sendo avaliadas de 15 em 15 dias
guanto ao desempenho cromatografico.

Uma mistura teste padrdo constituida de
compostos apolares (uracil, benzonitrila, benzeno,
tolueno e naftaleno) foi empregada para medir o
desempenho cromatogréfico das fases. Os resultados
estao apresentados na Tabela 1.

Tabela 1. Parametros cromatograficos das fases de
Si-Ti(PMTDS) auto-imobilizadas.

Dias N/m 2 As® Rs®  k®
6 37.800 1,1 1,3 -
15 43.500 1,2 1,7 0,6
30 55.300 0,8 2,6 14
60 58.300 1,1 34 2,3

@ Calculado para o pico do naftaleno, ° calculado parao par

tolueno-benzeno, ¢ medido pelo tempo de retengdo do uracil.
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A quantidade de PMTDS adsorvida ao suporte de
silica titanizada aumenta com o decorrer do
experimento, como pode ser confirmado pelos valores
de fator de retencdo (k) na Tabela 1. A partir do 60°
dia de adsorcdo, as fases de Si-Ti(PMTDS)
apresentaram uma quantidade de polimero adsorvido
apropriada para uma boa separacdo dos compostos
testes com picos bem resolvidos (auto-imobilizagdo).
Antes deste periodo, devido a baixa quantidade de
polimero alsorvido, a fase de Si-Ti(PMTDS) néo foi
possivel resolver adequadamente os compostos da
mistura teste padrdo. A Figura 1 ilustra
cromatograficamente o efeito do tempo de adsorcéo
do PMTDS na silica titanizada para a separacdo da
mistura teste.
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Figura 1. Cromatogramas da mistura teste nas FE
de Si-Ti(PMTDS) auto imobilizadas por 06 e 60 dias.
Condicdes cromatogréficas: FM: MeOH:H,O (70:30,
viV), vol. Injecdo: 5m, deteccdo UV a 254 nm.
Compostos: I uracil, 2 benzonitrila, 3benzeno, 4
tolueno e 5- naftaleno.

Conclusdes

Os resultados indicaram que o PMTDS apresenta
uma lenta adsorcédo na superficie da silica titanizada.
Somente ap6s 60 dias de adsorcéo, as fases de Si-
Ti(PMTDS) possibilitaram uma boa separa¢éo dos
compostos da mistura teste. A partir deste periodo, o
comportamento cromatografico das fases
estacionarias de Si-Ti(PMTDS) sdo muito similares
as fases estacionarias com imobilizacéo induzida do
polimero. Estes resultados indicam que o processo
de auto-imobilizacgdo é um método simples e
bastante eficaz na preparacdo de fases estacionarias
para CLAE-FR.
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