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Introducao |

O preparo de fases estacionarias (FE) para
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia em Fase
Reversa (CLAE-FR) empregando o recobrimento do
suporte cromatografico com um polimero (sor¢éo)
requer uma etapa posterior de imobilizacdo. Esta
pode ser realizada empregando agentes quimicos, a
radiacdo gama, o tratamento térmico ou a radiacao
micro-ondas (RM). A radiagcdo micro-ondas vem
sendo muito utilizada pelos pesquisadores da area
de quimica, porque o seu aquecimento difere muito
do aquecimento convencional, tratamento térmico.
Devido as suas caracteristicas de aquecimento em
nivel molecular sdo permitidas reacfes térmicas
homogéneas e rapidas e dessa forma, a radiacao
micro-ondas pode promover novas interagces ou de
diferentes intensidades entre o polimero e o suporte.
Neste trabalho foram preparadas FE a partir da
imobilizacdo do poli(metil-3,3,3-trifluorpropilsiloxano)
(PMTFS) sobre a silica nua empregando a radiacao
micro-ondas. A avaliacdo dessas FE foi realizada
através de testes cromatogréaficos, nos quais foram
avaliadas a eficiéncia e a simetria dos picos dos
compostos.

Resultados e Discussao |

Foram realizados testes preliminares para definir a
temperatura e o tempo de imobilizagdo necessarios
para que uma quantidade suficiente de polimero
ficasse adsorvida no suporte e resultasse em FE
com bom desempenho cromatografico. As
condicbes de imobilizacdo com as quais foram
obtidas FE com eficiéncias de 77000 N/m, fator de
assimetria de 1,2 para o naftaleno e porcentagem de
carbono de 10,38 % que corresponde a uma
espessura da camada polimérica de 1,44 foram:
temperatura de 150 € (empregando uma poténcia
de 1000 W) e tempo de imobilizagdo de 30 minutos.
Essas FE foram avaliadas também quanto a
presenca de grupos silanois residuais, através do
fator de assimetria de um composto basico (N,N-
dimetilanilina). O valor obtido foi de 0,94 o que indica
gue nao houve interagbes indesejaveis entre o
composto e os grupos silanois, o que pode estar
relacionado com a presenca dos atomos de fldor
que promovem interacdes diferenciadas com os
compostos em andlise.
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Os cromatogramas obtidos com a avaliacdo
cromatografica da FE preparada nas condicdes
indicadas estéo apresentados na Figura 1.
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Figura 1. Cromatogramas da separacao dos
compostos da mistura teste 1 (1 — uracila, 2 —
acetofenona, 3 — benzeno, 4 — tolueno e 5 —
naftaleno) e mistura teste 2 (1 — uracila, 2 — fenol, 3
— N,N-dimetilanilina, 4 — naftaleno e 5 — acenafteno)
empregando a FE (Si-PMTFS)RM. Condicdes
cromatograficas: FM: MeOH:H,O (50:50 v/v), vazéo:
0,3 mL min™, volume de injecdo: 5 yL, detecgéo por
UV a 254 nm.

Conclusdes |

A radiacdo por micro-ondas foi eficiente para
promover a imobilizacdo do polimero no suporte
cromatografico e, além disso, proporcionou um
recobrimento uniforme e homogéneo o que pode ser
confirmado pela alta eficiéncia apresentada pela
coluna e também pela simetria dos compostos
analisados que estdo dentro do intervalo sugerido
pela literatura (0,9 < As < 1,2). O excelente fator de
assimetria apresentado pelo composto basico torna
esta FE muito util para a andlise de farmacos.
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