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Introducao

Em cromatografia busca-se sempre picos
gaussianos, estreitos e sem deformacfes. Picos
mais altos e estreitos acabam resultando em melhor
precisdo e na diminuicdo dos valores dos limites de
deteccéo (LD) e de quantificacdo (LQ), o que é de
grande interesse em analise de amostras
ambientais, por exemplo. Geralmente sao obtidos
guando as condicBes cromatograficas utilizadas
alcangam boa resolucao.

O estreitamento da banda cromatografica, ou
focalizacdo, pode ser alcancado de diferentes
maneiras’. O uso de solventes de dissolucio da
amostra adequados as condi¢Ges cromatogréficas é
talvez a mais simples e de menor custo delas.
Neste trabalho é apresentada a melhora do sinal
cromatogréafico obtida ao se aplicar este artificio
para a focalizagao.

Resultados e Discussao

Foi utilizada CLAE-FLU, no modo fase reversa,
empregando coluna Cig (250 x 4,6 mm, 5 um),
acoplada a pré-coluna Cig (12,5 x 4,6 mm, 5 um).
Fase movel isocratica agua:acetonitrila (50:50),
fluxo de 1 mL min™, volume de injecdo de 20 L,
excitacdo em 280 nm e emissdo em 300 nm. O
analito objeto de estudo foi o bisfenol-A (BPA), cujo
método foi desenvolvido para analise em agua®.

Este conta com etapa de concentragdo e extragcao
via SPE, com posterior secagem do extrato sob
nitrogénio e reconstituicio em ACN. Com o
propésito de focalizar a amostra testou-se a
reconstituicdo em agua ultra pura, sendo esta a
Unica alteracdo no método original.

Na Fig. 1 é apresentado o perfil do pico obtido no
cromatograma utilizando-se as condicBes
previamente descritas, sendo a curva em azul
obtida usando-se ACN como solvente de
reconstituicdo e em vermelho, agua ultra pura. Uma
rapida inspecdo visual torna notavel o estreitamento
do pico e o aumento de sua altura, quando o extrato
seco € reconstituido em agua ultra pura.

A Tab. 1 apresenta os valores de parametros que
evidenciam a diferenca do pico em fungdo do
solvente empregado na solubilizacdo da amostra.
Nota-se que 0 ndmero de pratos tedricos, a altura e
a razéo sinal/ruido possuem valores maiores ao se
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empregar agua. Portanto, representam maior
eficiéncia do sistema cromatografico, bem como
permitem conseguir-se LD e LQ em niveis baixos e
melhor precisao.
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Figura 1. Cromatogramas de solucao-padrdao BPA
(5 mg L"), preparada em H,O (vermelho) e em
ACN (azul).

Tabela 1. Comparacao dos parametros dos picos.

Parametro Agua |Acetonitrila| Diferenca

(H20) (ACN) (H20-ACN)
Area (LU*s) 399,9 435,1 -35,2
Altura (LU) 37,7 24,9 12,8
Largura (s) 0,1582 0,2555 -0,0973
Simetria 0,664 1,485 -0,0821
Pratos teéricos (N) 9456 4062 5394
Razao sinal/ruido 225,4 126,6 98,8

Conclusoes

A injecdo da amostra dissolvida em solvente mais
fraco (maior polaridade, no caso de cromatografia
em fase reversa) resultou em melhor pico
cromatografico, portanto a focalizacdo pode ser
considerada bem-sucedida.
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