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Introducao

A Eletrocromatografia Capilar (CEC) é uma técnica de
separacdo que combina a seletividade da
Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC) e a
alta eficiéncia e miniaturizacao da Eletroforese Capilar
(CE). As colunas capilares usadas em CEC podem ser
preenchidas por particulas ou por monolitos (organicos
ou inorganicos).

Ao contrario das colunas particuladas, em que o
tamanho das particulas deve ser controlado para se
obter melhores valores de eficiéncia cromatografica,
nas colunas monoliticas é o tamanho dos poros
formados na fase estacionaria que proporciona
separacées adequadas™.

Neste trabalho foram desenvolvidas colunas
monoliticas organicas tendo como mondmero
precursor 0 octadecilmetacrilato. As fases
estacionarias foram caracterizadas com parametros
cromatograficos e porosimétricos.

Resultados e Discussao |

As colunas monoliticas (75 pm d.i.) foram sintetizadas
com os seguintes mondmeros: octadecilmetacrilato,
etilenodimetacrilato e  4cido  2-acriloilamido-2-
metilpropanosulféxido  na  seguinte  proporcao:
59,4:40,0:0,6% m/m. A esta mistura foi adicionado o
agente porogénico, sendo, neste trabalho, investigado
diferentes tipos e propor¢des: alcool isoamilico (A),
1,4-butanodiol (B), agua (C), alcool amilico (D),
cicloexanol (E). Diferentes solventes foram avaliados,
buscando uma composicdo que proporcionasse
uniformidade no preenchimento do monolito ao longo
do capilar e separacdo adequada de uma mistura teste
guando a coluna fosse avaliada em um equipamento
de Eletroforese Capilar. O processo de polimerizagédo
dos monolitos foi ativado por tratamento térmico a 60
°C por 24 h.

ApOs o preparo das colunas monoliticas, estas foram
avaliadas com uma mistura teste consistindo de
alquilbenzenos (etilbenzeno, propilbenzeno,
butilbenzeno e pentilbenzeno), além de um composto
marcador, a tioureia. A fase mdvel era composta de
tampao Tris (25 mmol L™, pH 8):acetonitrila 30:70%
v/v. Os poros formados foram avaliados pelo método
de adsorcao de nitrogénio através de um porosimetro
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ASAP 2010 (Micromeritics). A Tabela 1 mostra os
resultados obtidos.

Em relagdo aos solventes porogénicos utilizados na
sintese das fases estacionarias, nota-se que as
maiores eficiéncias foram obtidas para as colunas
preparadas sem &gua na composi¢do da mistura dos
mondémeros e com a maior propor¢do de 1,4-
butanodiol (35%). Além disso, as colunas com maiores
eficiéncias apresentaram maiores volumes de poro.

Tabela 1. Eficiéncia cromatografica e parametros porosimétricos
das colunas do tipo C18.

N°|N/L /| Solventes porogénicos | Area Volume de
m’! / %m/m suzperlﬁcial / poro / cm’
m” g g
A |B |[C |D |E
1 16000 (75 (25 (- |- |- |1,719 0,0033
2 (18000 (70 |30 (- |- |- [1L,110 0,0300
3 145000 (65 (35 (- |- |- 8,251 0,0208
4 15000 (75 [15 |10 [- |- 4,891 0,0097
5 (26000 (70 (20 [10 |- |- |1,806 0,0032
6 [5000 (60 |30 (10 (- |- 1,976 0,0042
7 (60000 (- |35 (- [65 |- 3,430 0,0175
8 131000 |- |35 |- |- |65 20,250 0,0264

Conclusodes

Foram desenvolvidas fases estacionarias monoliticas
a partir do mondmero octadecilmetacrilato, com
eficiéncia de separacdo de 60000 pratos/m. Observou-
se que o tipo de solvente empregado na sintese tem
efeito  significativo no volume de poro e,
consequentemente, na separagao.
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