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Introducao

A Cromatografia por Injecdo Seqiencial (SIC - do
termo em Inglés Sequential Injection Analysis) foi
proposta por Satinsky et al', permitindo a realizagéo
de separacdes simples, aumentando a possibilidade
de analise de varios componentes em uma Unica
injecdo de amostra. Para isso, explora a utilizagdo
de fases estaciondrias monoliticas, as quais
apresentam estrutura bimodal de macro e
mesoporos, que permitem o fluxo de fase movel
com sistemas de propulsdo simples, como as
bombas de pistdo. Sera descrito um método de
derivatizacdo pré-coluna de amino&cidos com o
reagente o-ftaldialdeido (OPA) na presenca de
mercaptoetanol (ME), seguida de separacdo em
coluna monolitica de fase reversa (Cig) e detecgéo
fluorimétrica. 2

Resultados e Discussao

Um sistema utilizado é mostrado na Figura 1.

Figura 1. Esquema do sistema SIC. BP = Bomba de
Pistdo; P = Pistdo de Ceramica; VA = Valvula de
Alivio para pressdes > 500 psi; P, = Porta de Alivio;
P, = Porta traseira; P; = Porta frontal; FMy, FM,, FM3
e FM,; = Fases moveis; VS = Valvula Seletora, BC =
Bobina Coletora (3 m de tubo de Teflon com 0,8 mm
de didmetro interno), A = Amostra; R = Reagente; W
= Descarte; PC = Pré-Coluna; CM = Coluna
Monolitica; D = Detector

A reacdo de derivatizacdo foi feita em BC,
injetando-se seqlencialmente 4 fracbes de 5 L de
amostra intercaladas por fracées de 20 pL de
reagente  OPA-ME. A Fase movel (FM,;) foi
composta por metanol:tampé&o PO,¥ 0,10 mol L™* na
propor¢do 20:80 (v/v). A Figura 2 mostra
cromatogramas usados para construir uma curva
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analitica. As faixas lineares variaram de 1 a 40 umol
L para acido glutamico, de 10 a 80 pumol Lt para
serina e de 5 a 80 umol Lt para glutamina e glicina.
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Figura 2. Cromatogramas de uma mistura de acido
glutdmico, serina, glutamina e glicina nas
concentracdes (a) 1,0, (b) 2,5, (c) 5,0, (d) 10, (e) 20,
(f) 40 e (g) 80 umol L. vazdo = 30 ML st.? excitagdo. =
340 Nnm; ? emissao = 450 nm.

A aplicacdo do método permitiu a determinacao
de alguns aminoéacidos utilizados como parametros
de avaliagdo do caminho fotarespiratério em
estudos sobre assimilagdo de carbono pela
microalga Tetraselmis gracilis. Além dos quatro
aminoacidos estudados, foi detectada a presenca
do &cido aspértico nos extratos da microalga. Foram
encontradas  concentragcdes  expressivas  de
glutamina, da ordem de 35 a 50 umol L

Conclusdes

O sistema SIC com eluicdo isocratica separou 4
aminoacidos apds derivatizacdo pré-coluna. Outros
aminoacidos com maiores tempos de retencgdo
(lisina) podem ser eluidos com fases méveis (FM, a
FM,) contendo maior porcentagem de metanol,
armazenados seqiiencialmente na bobina coletora.
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