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Introducao |

Em cromatografia liquida (CLAE) em escala
preparativa as preocupac¢fes giram em torno de:
guantidade de material a ser injetada, resolucio
cromatografica, volume de solvente e tempo a ser
investido. O uso de aquecimento como auxilio em
CLAE preparativa ndo é muito comum, e poucos
sdo os estudos relacionados ao tépico.”** Como
vantagens praticas da aplicacdo de temperaturas
acima da ambiente em CLAE podemos citar:
reducao da viscosidade do sistema liquido, redugao
da pressédo geral do sistema e aumento da
resolucdo. No presente trabalho o objetivo € mostrar
como o aumento da temperatura em CLAE em
modo preparativo pode ser vantajoso na separacao
de uma mistura complexa de saponinas (uma
classe de produtos naturais de reconhecida dificil
purificac&o).

Resultados e Discussao |

Neste estudo foi utilizada uma mistura de
saponinas obtidas de Chiococca alba® e variadas
condi¢cdes cromatograficas em CLAE (C-18; 200
nm) foram testadas. No desenvolvimento do
trabalho a visivel reducédo da pressao do sistema
possibilitou a aplicacdo de uma vazao maior o que
possibilitou a diminuicdo do tempo de analise.
Entretanto essa reducdo € acompanhada por perda
na separacdo dos sinais. Visto que a pressdo do
sistema foi reduzida, foi possivel reduzir a
concentracdo da fase orgéanica do sistema para uma
maior separacao dos sinais.

Inicialmente, as condicdes utilizadas foram fixadas
e apenas a temperatura da coluna foi variada (25-60
°C). O calculo da resolucdo (0,972) revelou como
temperatura 6tima 40 °C (tabela 1; a simples
visualizacdo do cromatograma reafirma tal escolha).
Entdo, mantendo-se a temperatura da coluna a 40
°C, o sistema de solventes foi modificado e a
concentracdo da porcao organica foi reduzida. Com
um tempo de andlise de 73 minutos, a resolugéo foi
elevada a 1,24 (tabela 2). Visando ainda a melhoria
no procedimento, juntamente com a reducdo na
pressao do sistema, a vazdo foi aumentado para 5
ml/min..  Como resultado foi obtido um
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cromatograma com um tempo de analise de 60
minutos e resolucéo de 1,267.
Tabela 1. Otimizacdo da temperatura da coluna.

Temp. Pressdo Kg/cm? | Tempo de Resoluca
(°C) analise 0

25 77 60 0,922

40 68 33 0,972

50 52 33 0,838

60 52 30 0,943
*vazao: 4ml/min.; S. Solvente: 70 % MeOH.

Tabela 2. Otimizag8o do Sistema de Solventes.

Fluxo Pressdo Tempo de | Resolugdo
(ml/min.) | Ka/em® | anélise

4 66 73 1,24

5 81 60 1,267

*Temp: 40 °C; S. Solvente: 65 % MeOH.
** calculos realizados sobre a separagdo de dois dos picos de
interesse.

Conclusodes

A partir dos resultados obtidos pode-se concluir
gue a elevacdo da temperatura pode ser utilizada
de forma a melhorar a separagdo de misturas
complexas de produtos naturais. A melhoria na
separacdo dos sinais e menor tempo de analise
foram fatores decisivos para o apontamento do
sucesso do experimento.

A aplicacdo de recursos de planejamento fatorial
pode ser um auxilio valioso na escolha das
condicbes Otimas de separacdo. Entretanto, o
objetivo desta comunicacdo é, apenas, instigar o
uso de temperaturas variadas em CLAE,
principalmente, em modo preparativo.
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