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Introducéao

A Cromatografia Gasosa Bidimensional Compreensiva
(GCxGC) vem ganhando destaque nos ultimos anos
principalmente devido a sua grande capacidade de
separacdo na analise de amostras complexas.
Diferentes conceitos de modulador, dispositivo
fundamental de um sistema GCxGC, ja foram
desenvolvidos e apresentados na literatura. Neste
trabalho séo apresentados os resultados obtidos na
otimizacdo das condicbes de operacdo de um
modulador de duplo jato crioscépico ! que utiliza N,
(g) resfriado por N, (I), projetado em laboratério e
empregado na separacdo de amostras petroquimicas.

Resultados e Discussao

Os seguintes parametros foram  avaliados:
repetibilidade, tempo de modulacdo e presséo de gas
criogénico.

As amostras utilizadas no estudo foram: padrdo de n-
alcanos (C6-Cl1l) preparada em laboratério com
reagentes de grau P.A; gasolina tipo C, fornecida pela
Central Analitica do I1Q-Unicamp e querosene
comercialmente disponivel (Vimak®).

- ! || 45 psi
i | i 40 psi
i |
3 R .
A 35 psi
s | 30 psi

Figura 1. Variacédo do perfil do pico cromatografico
de C9 modulado pelo sistema GCxGC, em fungédo da
pressao de N, (g).

A Figura 1 mostra que alguns valores de pressao
(30 — 40 psi) de N, (g) resultam em um resfriamento
da coluna cromatografica que néo foi suficiente para o
fracionamento correto dos picos.
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Tabela 1. Tempos de retencdo e intensidade do
sinal para um composto em cromatograma GCxGC
de querosene. (n=3)

médias S CV (%)

Yt (S) 172,66 0.577 0.33
% (s) 1.98 0.095 48
Sinal (AD) 1977 4517 2,28

A partir da Tabela 1 pode-se verificar que o valor
desvio obtido para “g ndo interfere na identificacéo de
compostos quando comparados com o ‘g dos
padrdes.
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Figura 2. Variac@o do perfil do pico cromatogréafico
de C9, C10 e Cl1l1 em fungcdo do tempo de
modulagéo.

A Figura 2 mostra que tempo baixo de modulagao
resulta em maior nimero de fracionamentos de um
pico cromatografico e tempos maiores, em um
ndmero menor. Como esse resultado varia em funcéo
do 't do composto, a melhor escolha é um
compromisso entre nimero de fracionamentos e 'tg
dos compostos.

Conclusoes |

Para as amostras analisadas as melhores condigfes
para o modulador empregado s@o 45 psi de N, (g) e
tempo de modulacdo 4 + 1s. A repetibilidade dos
resultados é muito boa, tendo sido obtidos baixos
valores de desvios padréo.
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