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Introducao |

A cromatografia liquida por injegdo sequencial
(SIC) consiste em uma técnica analitica que evoluiu
da injecdo sequencial (SIA) aplicada na
determinagdo de varios compostos através das
separagbes cromatograficas'. A SIC apresenta
principalmente como diferencial a rapidez e o custo
reduzido em relagdo aos equipamentos para
cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). Para
aumentar o desempenho da metodologia SIC tem-
se empregado colunas de fase reversa monoliticas.
Essas colunas monoliticas sado formadas por um

Unico pedagco de silica porosa (monolito),
proporcionando baixa pressdo no sistema,
diferentemente  das  colunas  convencionais

empacotadas com particulas esféricas.

Neste trabalho avaliou-se a separacao de aditivos
alimentares (acido sérbico e vanila) submetido a
diferentes fases méveis (polaridade e pH) através do
planejamento fatorial® empregando somente uma
pré-coluna de 10 x 4,6 mm (Merck KGaA Darmstadt,
Alemanha) como fase estacionaria (Tabela 1).

Tabela 1. Planejamento fatorial dos experimentos
na separacao de acido sorbico e vanila.

a b pH % ACN
1 - - 3 5
2 + - 5 5
3 - + 3 15
4 + + 5 15
5 0 0 4 10

a, b — fatores de pH e % ACN.

As separacoes foram realizadas com fases méveis
constituidas por acetonitrila (ACN) em tampao
fosfato de amonio 5 mmol L' com detecgéo
espectrofotométrica (A; 254 nm para acido sérbico e
A2 280 nm para vanila).

Resultados e Discussao |

A separacdo dos componentes foi possivel com
tempo menor que 50s (Figura 1), além da simples
distincdo através da absor¢cdo molecular dos
analitos. O pH foi o fator mais significativo na
mudanca dos tempos de retencdo (tg) do &cido
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soérbico, devido ao equilibrio na forma protonada e
nao protonada (acido soérbico pKa 4,76). Dentro dos
valores de pH estudados a vanila (pKa =7,38)
manteve inalterado seu tempo de retengédo ( — - ou
+4).
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Figura 1. Cromatografia de injecdo sequencial
empregando as fases moveis (--) e (+) na
separacao de acido sérbico (sor) e vanilina (van).
Por outro lado, a baixa polaridade mostrou ter efeito
negativo na separacdo dos aditivos acido sérbico e
vanila. A alta concentragcdo de ACN (15% ACN)
diminui a interacdo dos solutos com a fase
estacionaria, deslocando para o volume morto.

Conclusoes |

Este experimento proposto apresenta uma
abordagem didatica ao explorar fundamentos da
quimica na separagdo analitica com a vantagem de
sua rapidez.
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