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Desenvolvimento de uma fase estacionaria quiral utilizando o poli-S-
(+)-N-(3”,5’-dinitrobenzoil)-a-fenilglicinato de 3-(1’-pirrolil)propila como

seletor.
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Introducao |

Polimeros orgénicos tém atraido bastante atencéo
nos Uultimos anos na preparacdo de fases
estacionarias. A possibilidade de recobrimento do
suporte aumentando a densidade de sitios ativos
pode resultar em uma melhor €ficiéncia
cromatografica. Polimeros conjugados do tipo
polipirrol tém sido fortemente estudados devido a
possibilidade de aplicacdo em diversas areas'’.
Porém, polipirréis opticamente ativos sdo pouco
explorados em separagéo enantiomérica®.

Neste trabalho o polipirrol derivado de R-(-)-N-(3,5-
dinitrobenzoil)-a-fenilglicina, foi imobilizado em silica
funcionalizada através de co-polimerizacdo, para
fins de aplicagdo como fase estacionaria quiral.

Resultados e Discussao |

Silica luna (100 A-10um) foi funcionalizada com N-B-
aminoetil-y-aminopropil-trimetoxissilano (AETPS),
seguido da adicdo do monbémero ancora 1-(3-
iodopropil) pirrol (Figura 1).
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Figura 1. Reacdo entre a silica, funcionalizada (SM)
com AEATPS, e o monémero &ncora para obtencéo
da silica modificada com pirrol (SMP).

A modificacdo da superficie da silica foi
caracterizada por MEV-EDS, em que foi detectada a
presenca de carbono, nitrogénio, oxigénio e silicio
nas silicas modificadas, SM e SMP (Figura 2).
Podemos observar uma maior aglomeracdo das
particulas de silica para a SMP (figura 2B).

Figura 2. Caracterizagdo da SMP através de MEV-
EDS.
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O derivado de poli-S-(+)-N-(3”,5”-dinitrobenzoil)-a-
fenilglicinato de 3-(1’-pirro|il)propila4 foi imobilizado
em silica pela sua co-polimerizagcdo com SMP,
através de acoplamento oxidativo, na presenca de
FeCl;, meio anidro de CHCI; durante 72h. Através
de analise Elementar observou-se um aumento
significativo de matéria organica, onde o percentual
de carbono passou de 11% (SMP) para 36%, além
do aumento dos percentuais de nitrogénio e
oxigénio, evidenciando a reacao de polimerizacao.
As silicas modificadas também foram avaliadas por
espectroscopia no infravermelho (FTIR) (Figura 3),
em que foi possivel detectar, no caso da
SMP+Polipy, o0s sinais referentes ao monémero do
S-(+)-N-(3”,5”-dinitrobenzoil)-a-fenilglicinato de 3-
(1-pirrolil)propila®, entre 1800 e 600 cm™. Também
foi observada a diminui¢éo do sinal, entre 3500-3200
cm™, referente & vibracdo de grupos silandis livres
presentes na silica SMP, em rela¢@o a SM.
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Figura 3. Infravermelho das silicas modificadas

Conclusodes

O método utilizado para imobilizagéo do derivado de
polipirrol mostrou-se eficiente, pois a modificacdo da
superficie foi comprovada por MEV-EDS, FTIR e
analise elementar. Estudos de RMN *°Si em estado
sélido estdo sendo realizados, para caracterizagdo
do silicio presente na superficie das silicas
modificadas.
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