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Introducéao

A Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE)
geralmente emprega colunas recheadas com uma
cadeia organica ou polimero organico depositado
sobre um suporte, normalmente de silica e uma fase
movel (FM), que é eluida sob altas pressdes.
Entretanto, estas fases estacionarias (FE) tém uso
limitado ao intervalo de pH entre 2 e 8. Para separar
compostos em solugdes bésicas, uma alternativa é
utilizar 6xidos inorganicos como a alumina como
suporte, que resulta em colunas estaveis frente as
FM com pH acima de 10. Dessa forma, o objetivo do
presente trabalho foi preparar fases estacionéarias
reversas de poli(metiloctilsiloxano) (PMOS) sobre
suporte de alumina e imobilizada termicamente na
tentativa de obterem fases estacionarias estaveis em
meio bésico.

Resultados e Discussao

Primeiramente foram analisadas as porcentagens
(m/m) do polimero PMOS e da alumina
(Spherisorb/Phase Sep, USA), de tamanho de
particula de 10 um. Colunas contendo 10, 20, 30, 40
e 50% de PMOS foram testadas com fases méveis
contendo diferentes propor¢des de metanol e agua.
As melhores colunas corresponderam aquelas
contendo 40% de polimero e a FM de MeOH:H,O de
50:50 (V).

Para preparar as FE imobilizadas por radiacédo
térmica fez-se um estudo da temperatura (120 e
140°C). As fases, apés imobilizacédo, foram extraidas
com hexano a 50 °C, por 4 horas, para remover o
excesso de polimero. Os resultados obtidos séo
mostrados nas Tabelas 1.

Tabela 1. Parametros cromatograficos obtidos no

estudo da influéncia da temperatura de imobilizacdo
da fase Alumina-PMOS, com tempo de 8 horas.

Tempera * * N/m (m” * S

tura (°C) | ® k b As Rs
120 22,5 3,8 33560 0,9 4,5
140 23,6 49 36000 0,7 4,6

* Calculado para o naftaleno.
**Calculado para o par tolueno-naftaleno

Pelos resultados da Tabela 1, verifica-se que a
temperatura de 120 °C forneceu um bom nimero de
pratos por metro e o valor de assimetria esta dentro
do intervalo aceito na literatura, que é de 0,9 a 1,6, o
gue n&o ocorre para temperatura de 140 °C.
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Adotando-se a temperatura de 120 °C variou-se 0
tempo de imobilizagéo (8, 10, 12 e 16 horas), cujos
parametros cromatograficos estdo na Tabela 2.
Tabela 2. Pardmetros cromatogréaficos obtidos no
estudo do tempo de imobilizacdo da fase Alumina-
PMOS, na temperatura de 120°C.

Ifrrg F(’,?g)" e K | NmmY™| As” | Rs”
8 225 | 38 | 33560 | 00 | 45
10 187 | 29 | 30190 | 06 | 39
2 215 | 40 | 27170 | 07 | 38
16 251 | 50 | 25330 | 08 | 37

* Calculado para o naftaleno.
**Calculado para o par tolueno-naftaleno

Analisando a Tabela 2 observa-se que o tempo de
imobilizacdo que forneceu os melhores parametros
cromatograficos foi o de 8 horas. Na Figura 1 pode-se
visualizar o cromatograma obtido com a FE
imobilizada a 120 °C por 8 horas.
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Figura 1.Cromatograma obtido com a FE Alumina —
PMOS imobilizada a 120 °C, por 8 h. Condigcbes
cromatograficas FM: MeOH:H,O 50:50 (v/v), vazao:
0,2 mL/min; deteccdo UV 254 nm.ldentificacdo dos
picos: 1 uracila e benzonitrila, 2 benzeno, 3 tolueno,
4 naftaleno.

Conclusdes

A FE com maior eficiéncia, 33560 pratos por metros,
foi a com 40 % de PMOS sobre alumina, imobilizada
termicamente a 120°C, por 8 h, extraida com hexano
a 50 °C por 4 horas.
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