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Introducao

As fases estacionarias (FE) obtidas a partir da
imobilizagdo de polimeros sobre  suportes
inorganicos foram desenvolvidas com o objetivo de
combinar a resisténcia mecanica do suporte com a
seletividade e inércia quimica dos polimeros. Estas
FE apresentam algumas vantagens em relagdo as
FE quimicamente ligadas empregadas em CLAE,
entre elas melhor recobrimento dos silandis
residuais, diminuindo as interagbes indesejaveis
com os analitos, maior protegdo do suporte contra o
ataque de fases moveis (FM) agressivas e preparo
relativamente facil. A seletividade da FE polimérica
depende da funcionalidade do polimero imobilizado.
Fases do tipo fenil tém adquirido grande
popularidade na separagdo de compostos
aromaticos e tém apresentado especificidade para
hidrocarbonetos policiclicos aromaticos (HPA),
devido as interagbes T-mm com estes analitos. A
obtencdo de FE com maior estabilidade quimica em
FM alcalinas tem sido o principal objetivo de muitos
pesquisadores desta area. A incorporagdao de
zircbnia sobre particulas de silica utilizadas como
suporte cromatografico tem sido empregada em
nosso grupo, buscando combinar a estabilidade da
zircbnia as caracteristicas cromatograficas ideais da
silica. Neste trabalho, foi feita a zirconizacdo do
suporte de silica, o preparo das FE a partir da
imobilizagdo térmica de poli(metilfenilsiloxano)
(PMFS) sobre o suporte, caracterizagao fisico-
quimica e avaliagdo do desempenho cromatografico
das FE a partir da separagdo dos compostos de
algumas misturas teste.

Resultados e Discussao

Analisando os cromatogramas da Figura 1 e os
parametros apresentados na Tabela 1, observa-se
que a FE 02 (35 % de PMFS) apresentou o melhor
desempenho cromatogréfico, incluindo melhor
separagado para o par benzonitrila-benzeno, maior
eficiéncia e fator de assimetria para o pico do
naftaleno préximo de 1,0. Esta FE também foi
empregada com éxito na separagao de uma mistura
de compostos aromaticos e na separagao de uma
mistura de farmacos em pH alcalino.
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Figura 1. Cromatograma mostrando a influéncia da
carga do PMFS na separagdo dos compostos de
uma mistura teste. Condigbes cromatograficas:
Vinjecao= 5 pL; FM MeOH:H,O 50:50 v/v; Vazao 0,3
mL min”; Deteccdo UV em 254 nm.

Tabela 1. Parametros cromatogréaficos obtidos com
diferentes cargas de PMFS nas FE preparadas

Carga a N/L?
FE PMFS ©  Rs® K Asin® Asin® (pratos
) (min) m'1)
01 40 258 19 91 13 28 300335
02 35 260 26 91 1,1 * 46316,1
03 30 196 16 67 21 * 373322

calculados para o plco do naftaleno; ° calculado para o par

benzonitrila-benzeno; °calculado para o composto basico N,N-
dimetilanilina; coelwgao

As FE preparadas sobre o suporte de silica
zirconizada apresentaram maior estabilidade em
fases moveis alcalinas que as FE preparadas
previamente em suporte de silica nua.

Conclusoes

A principal vantagem do suporte de silica
zirconizada estd na maior estabilidade quimica das
FE preparadas, e a desvantagem é um aumento na
retengcdo de compostos béasicos, com consequente
aumento do fator de assimetria do pico destes
compostos, quando comparadas com as FE a base
de silica nua.
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