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Introducéo

Atualmente existem mais de 600 fases estacionérias
(FE) comercias para CLAE, nominalmente idénticas,
que podem separar mmpostos apolares com bons
parametros cromatograficos. No entanto, poucas
destas fornecem bons parametros cromatograficos
para bases fortes (pKa > 9)'. Em virtude disto nosso
grupo (LabCrom) se empenha para obter fases
estacionarias Uteis para tal fim.

Resultados e Discussao

A silica Kromasil (5 pm) foi aluminizada com Al
(iPrO); por 12 h a 353 K e a imobilizacdo do
poli(metilsiloxano) PMOS sobre a silica aluminizada
foi feita por 16 h a 403 K.

A reacdo de aluminizacdo da silica resultou na
formacdo de depdsitos metdlicos sobre a superficie
da silica, a coordenagdo do Al nestes depdsitos foi
determinada por “Al RMN MAS como octaédrica.
(Figura 01).

Figura 01. Espectros de Al RMN MAS.
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O processo de aluminizacdo conferiu novas
propriedades a superficie da silica. A superficie da
silica nua apresenta propriedades semelhantes a um
acido de Brgnsted-Lowry frente a compostos bésicos,
e apls o processo de aluminizacdo passa a ter
também propriedades do tipo acido de Lewis.

O comportamento da nova FE em fungéo do pH, pode
ser observado na Tabela 01. Em pH 7 obtemos picos
mais simétricos e melhor eficiéncia para a nortriptilina
do que em pH 12, enquanto a retencao (k) deste
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composto diminui drasticamente com o aumento do
pH. No entanto para o propanolol os valores de
assimetria sdo semelhantes enquanto a eficiéncia
aumenta e a retencdo diminui com o aumento de pH.
Por sua vez os parametros cromatograficos para o
amilbenzeno (composto apolar) mudaram somente
um pouco.

Tabela 01. Valores de eficiéncia, assimetria e fatores
de retencdo Condigfes: coluna 60 mm x 4,0 mm, FE:
Si-Al(PMOS) Fase mével pH 7 (pH 12) metanol- 20
mmol [* fosfato, (80:20 (v/v)), Vaz&o de 0,5 ml min™,
Temperatura: 298 K Detecgao: 254 nm, Injeg&o: 5 pl.

compostos N/m (10% | T k
amilbenzeno |71,2(66,5) |1,1(1,1) [5,3(4,1)
propanolol 9,4 (15,3) |1,5(1,5) |4,0(1,0)
nortriptilina 22,3(17,8) 11,3 (1,9) |21,3(4,1)

Conclusdes

A compreensao de todos os fenbmenos envolvidos na
separacdo de compostos basicos na Si-Al (PMOS)
ainda ndo podem ser preditos, mas podemos afirmar
que a assimetria dos compostos basicos se deve as
propriedades do tipo acido de Lewis e que podemos
obter picos mais simétricos trabalhando em pH 7
onde as bases estdo ionizadas? dificultando as
interagbes do analito com a FE. Os resultados
obtidos nesse trabalho levam a crer que esta nova FE
€ promissora para a andlise de compostos basicos,
tais como farmacos, assim como para a analise de
compostos apolares.
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