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Introducéo

A completa caracterizagdo e fases estacionarias
reversas para cromatografia liquida é extremamente
desejavel para diferenciar caracteristicas
aparentemente similares do grande numero de
colunas cromatogréaficas disponiveis atualmente.
Normalmente, esta caracterizacdo € realizada por
métodos espectroscopicos, termogravimétricos €ou
fisico-quimicos. Entretanto, tais métodos destroem o
leito cromatogréfico, impedindo a obtencao de novas
informagdes apos as primeiras medidas. A alternativa
mais apropriada tem sido o uso de testes
cromatograficos, pois, além da simplicidade e da
possibilidade de uma comparagcédo geral entre fases
aparentemente idénticas, tais testes contribuem para
um entendimento mais detalhado da retencdo e da
seletividade das fases, sem destrui-las.

Neste trabalho foi empregado um protocolo
universal de caracterizacdo® para a determinacéo das
propriedades cromatogréficas de fases estacionarias
preparadas em laboratério baseadas na imobilizagéo
do poli(metiltetradecilsiloxano), PMTDS, sobre
suportes de silica metalizada.

Resultados e Discussao

Seis fases estacionarias foram preparadas a partir
da imobilizacdo de PMTDS sobre suportes de silica
titanizada [SI-Ti(PMTDS)] e zirconizada [Si-
Zr(PMTDS)]. Trés procedimentos imobilizacdo foram
aplicados: a auto-imobilizacdo (Al), o tratamento
térmico (TT) e a radiacdo gama (RG). As
propriedades cromatograficas destas fases
estacionérias foram determinadas pela separacéo das
misturas-teste de Tanaka e colaboradores® e estéo
dispostos na Tabela 1.

De acordo com os resultados, as fases
estacionédrias atuaram como fases reversas, sendo
que aquelas com suportes de silica zirconizada
apresentaram um grande ndmero de grupos residuais
extremamente &cidos, ndo sendo possivel a eluicéo
de compostos altamente basicos, como a
benzilamina (Figura 1A). As fases com silica
titanizada também apresentaram uma grande
quantidade de grupos residuais, porém com acidez
similar as fases baseadas em silica nua contendo
alto teor de impurezas metdlicas (Figura 1B).
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Tabela 1. Propriedades cromatograficas das fases
estacionarias obtidas pelo protocolo de Tanaka.

Propriedades cromatograficas
Fases

estacionérias Koo | @chz| @m0 | @ Apr | A
PH7,6 | pH27

Si-Ti(PMTDS) Al |1,9| 1,0|1,0/0,6| 9,9 | 1,6
Si-Ti(PMTDS) TT [2,4] 1,0(1,2|0,9| 8,4 | 1,9
Si-TiPMTDS)RG [2,2| 1,2 1,1]0,6 |15,1| 2,9
Si-Zr(PMTDS) Al | 3,0 1,2 (1,2 | 1,2 | nd. | nd.
Si-Zr(PMTDS) TT |2,7| 1,2 | 1,2 0,9 nd. | nd.
Si-Zr(PMTDS)RG (3,3 1,2]11,0|1,1| nd. | nd.

n.d. = ndo foi possivel determinar

A maioria das fases preparadas no laboratério
apresentou também seletividade estérica (ao >1) e
baixa capacidade para formagdo de ligagbes de

hidrogénio (acs > 1) com componentes das
amostras.
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Figura 1. Cromatograma da separacdo ¢t uma das

misturas de Tanaka. Compostos: 1- uracila, 2 fenol,

3- benzilamina, *- impureza. A: Si-Zr(PMTDS) e B: Si-

Ti(PMTDS)

Conclusoes |

As fases estacionarias com silicas metalizadas
apresentaram comportamento de fase reversa, com
caracteristicas acidas devido a presenca do Oxido
metalico no suporte cromatogréfico.
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