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Introducéao

Na caracterizacdo das fases estacionarias
utilizadas em cromatografia liquida de alta eficiéncia,
um pardmetro importante a ser avaliado é o volume de
poro da silica empregada no desenvolvimento de
fases estaciondrias reversas. Usualmente este
parametro € determinando com o método BJH, que
necessita de dados experimentais referentes a
isotermas de adsorgéo, obtidos com equipamentos
de alto custo e procedimentos lentos.

Neste trabalho é descrito um procedimento
simples e rapido para a determinagdo de volume de
poros de silicas, no qual o volume de
poli(metiloctilsiloxano) (PMOS) necessario para o
preenchimento destes poros é determinado por meio
de medidas empregando-se espectroscopia no
infravermelho préximo (NIR).

Parte Experimental

Inicialmente, amostras com diferentes massas
especificas (g PMOS / g silica) foram preparadas,
pela adicdo de 100 mg de silica em solucbes de
PMOS em diclorometano  com diferentes
concentragdes. As suspensfes resultantes foram
agitadas por 3 horas e, apés a evaporacdo do
solvente a temperatura ambiente (6 dias), as
amostras foram submetidas a analise no NIR. Foram
registrados espectros de reflectancia difusa (média de
128 varreduras) na regidao de 1100 a 2300 nm,
empregando-se um espectrofotbmetro  Brimrose,
Luminar 2000, provido do acessorio free space 2030.
Os espectros obtidos foram submetidos a primeira
derivada e as intensidades em 1688 nm (primeiro
sobretom de ligagcdes C-H) foram empregadas para a
construcdo de uma curva em funcdo da carga inicial
(massa PMOS / massa PMOS+silica) da amostra, a
partir da qual pode ser obtido o volume de poro da
silica.

Resultados e Discussao

Foram utilizadas as silicas comerciais Kromasil,
Polygosil e Davisil, com tamanhos de particulas
iguais a 6, 7 e 150-200 mm, respectivamente. Sete
amostras com diferentes massas especificas foram
preparadas para cada uma dessas silicas. A Figura 1
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mostra a curva obtida para a silica Kromasil, a qual
apresenta dois ramos lineares. O primeiro ramo
(praticamente paralelo a abscissa) indica que o
PMOS esta imobilizado no interior dos poros da
silica, resultado que concorda com experimentos
preliminares realizados com este polimero e capilares
de vidro. No segundo ramo, nota-se um aumento
crescente dos valores de 12 derivada, indicando um
aumento da quantidade de PMOS na superficie
externa da silica. A interseccdo destas duas retas
fornece o valor da massa especifica equivalente ao
t
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Figura 1 Curva de preenchimento de poros da silica
Kromasil com PMOS.

Os valores de massa especifica (e volume de
poro, calculado empregando-se a densidade do
polimero) foram concordantes com o0s obtidos pelo
método BJH, apresentando desvios menores 5,0 %.
A precisdo do método foi avaliada realizando-se
determinagbes em triplicata, obtendo-se desvios
padrdo relativos menores que 1,0 %. Medidas de
reflectancia realizadas apos a evaporacéo do solvente
por 1 dia forneceram resultados similares aos obtidos
apos 6 dias de secagem.

Conclusdes

Os resultados obtidos neste trabalho indicam que
0 método proposto para a determinagdo de volume de
poro de silicas empregadas em CLAE é simples,
rapido e de baixo custo quando comparado ao
tradicionalmente utilizado para este fim.
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