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Introducéao

As fases estacionarias (FE) convencionais
utilizadas em Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia
com Fase Reversa (CLAE-FR), apesar do avanco
observado nos ultimos anos, ainda ndo sao capazes
de eliminar a interagdo indesejavel de compostos
polares com o suporte de silica. Essa interacdo
resulta na eluicdo de picos deformados, que
prejudicam a separagdo dos compostos, podendo,
em casos extremos, ocorrer adsorcao irreversivel na
coluna, principalmente para compostos basicos. Uma
opcdo para minimizar esse problema seria a
utilizacdo de FE alternativas com melhor protecéo do
suporte. As FE com grupo polar embutido resultam
em separagcBes de compostos bésicos com menor
assimetria e maior eficiéncia, diferente seletividade,
menor retencdo e utilizacdo de fase mével (FM) com
menor concentracéo de solvente organico e tampdes.
O objetivo deste trabalho foi preparar uma nova FE C8
com grupo polar uréia, caracteriza-la fisica e
guimicamente e empregé-la na separagdo de
farmacos com o principal intuito de reduzir ou até
eliminar a utilizacdo de FM tamponadas, aumentando
o tempo de vida Gtil das colunas e reduzindo a
interacdo com os silandis residuais.

Resultados e Discussao

A FE tipo C8-uréia foi preparada através da reacéo
da silica Kromasil (5 um) com o alcoxissilano C8
uréia (sintetizado em nosso laboratério), seguido da
reacdo de capeamento com trimetilclorossilano
(TMCS) e hexametildisilazano (HMDS) para a
reducdo dos grupos silandis residuais. A
caracterizacdo da FE C8-uréia foi realizada utilizando-
se as técnicas de andlise elementar, espectroscopia
no infravermelho (IV) e ressonancia magnética de °C
e ®Si. A eficiéncia cromatografica foi avaliada através
das misturas testes de Tanaka, Engelhardt, Neue e
também separacdes de alguns farmacos, para avaliar
o potencial cromatogréfico da nova FE C8-uréia frente
a FE C8 comerciais. O resultado de IV confirmou a
sintese do silano, enquanto que os de *C e #Si
confirmaram a ligacéo do silano a silica e reducao de
silandis residuais, respectivamente. Os componentes
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das misturas testes avaliadas foram separados com
bons valores de eficiéncia, resolucdo e fator de
alargamento, indicando baixas interagbes com os
silandis residuais. Os cromatogramas obtidos na FE
C8 uréia, quando comparados com os da FE C8
comercial, mostraram picos mais simétricos e com
melhor eficiéncia, como pode ser visualizado na
Figura 1, onde estd mostrada a separagdo do
farmaco furoato de mometasona em meio a varios
excipientes contidos na formulacdo de pomada.
Outros compostos separados com sucesso foram:
clonazepam e compostos relatados, mistura de
benzodiazepinicos e de estatinas, dentre outros.
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Figura 1. Cromatograma de furoato de mometasona
(1). Condicdes cromatograficas: Coluna C8 uréia 125
x 3,9 mm; FM: MeOH: H,O (65/35 v/v); vazdo 1,0 mL
min™; volume de injecdo 5 ni, temperatura de 25 °C e
deteccdo UV a 250 nm.

Conclusodes |

A sintese do silano e sua ligacdo quimica ao
suporte de silica foram obtidas com sucesso. A FE
C8 uréia separou compostos basicos com menor
interagdo com os silandis residuais, sendo uma
alternativa as FE comerciais convencionais.
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