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Introducéo

A separacdo completa dos componentes na matriz
por cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC),
muitas vezes, é dificili devido a tendéncia de
substancias com polaridades semelhantes coeluirem.
Varios parametros relacionados com a fase movel e a
fase estacionaria podem ser investigados para
melhorar a resolucéo cromatogréfica’. (0]
planejamento fatorial permite avaliar os efeitos
combinados de duas ou mais varidveis em uma
separagao cromatogréafica’. Esse método
guimiométrico aplicado a experimentos de HPLC é
interessante para aplicagfes didaticas, uma vez que
permite explorar, de modo rapido e eficiente, as
variaveis que afetam uma separacao.

O presente trabalho tem como objetivo usar o
planejamento fatorial (2% com triplicata de ponto
central para avaliar a porcentagem do solvente
organico (X)) e o fluxo da fase movel (X)) na
separacdo de acetaldeido, formaldeido e acetona.
Esses  compostos carbonilicos, comumente
presentes no ar, sdo considerados prejudiciais a
saude e ao ambiente.

Tabela 1. Efeitos combinados das variaveis
estudadas pelo planejamento fatorial.

Ensaio Fluxo ACN X1 | X
(mL/min) (%)
a 15 90 + -
b 0,9 90 - -
c’ 1,3 73 0| o
d 0,5 55 - +
e 15 55 + +
'n=3

Foram realizados 5 ensaios variando % de acetonitrila
(ACN) e fluxo da fase movel (Tabela 1). A 4gua/ACN e
o fluxo foram selecionados para esse estudo, pois
sdo variaveis que podem ser facilmente modificadas
por estudantes de graduagdo com um custo baixo.
Além disso, os experimentos podem ser realizados
dentro de um periodo de aula de laboratdrio (2 h), pois
0s trés solutos séo eluidos em tempos relativamente
curtos. Os compostos foram separados por

cromatografia a liquido em fase reversa (coluna C18)
com deteccao UV-vis, empregando a
2,4-dinitrofenil-hidrazina como agente derivatizante.

Resultados e Discussao
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Figura 1. Cromatogramas dos ensaiosa, b, c,d, e
(1- formaldeido, 2: acetaldeido, 3: acetona).

Através da Figura 1 é possivel observar que (i) nos
ensaios a e b, ocorre uma coeluicdo dos
carbonilicos, evidenciando que a diminui¢édo do fluxo
ndo afeta a separacdo; (i) nos ensaios d e e, 0
aumento da polaridade da fase movel promove a
separacdo, porém o tempo de andlise é relativamente
longo (12 e 8 min, respectivamente); (iii) no ensaio ¢
(o ponto central) realizado com valores intermediarios
de polaridade e fluxo, ocorre a separagdo com uma
resolugcdo cromatogréafica 6tima e com um tempo de
analise curto (6 min).

Conclusdes

Em uma aula experimental, é possivel ilustrar
conceitos sobre separacdo cromatografica e resolver
problemas de coeluicdo ou mé resolucéo através de
um planejamento fatorial.
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