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Introducao

A cromatografia liquida capilar (cLC) apresenta
grande potencial para separacdo de varias classes
de compostos, especialmente biomoléculas, com
algumas vantagens, como alta eficiéncia, resolugao,
e um baixo consumo de amostra. Nos ultimos anos,
monolitos tem sido amplamente utilizados como
fases estacionarias (FE) para cLC, por
apresentarem algumas vantagens, como facil
preparacdo, alta permeabilidade dos materiais,
rapida transferéncia de massa e baixa
backpressure." Além disso, a preparacdo dos
monolitos ndo exige o uso de frits para isolamento
da FE.

Esse trabalho teve como objetivo avaliar o efeito
da concentragdo de polietilenoglicol (PEG) na
preparacdo de FE monoliticas capilares a base
tithnia para uso em cromatografia por interagdes
hidrofilicas (HILIC).

As colunas capilares foram sintetizadas através
do processo sol-gel, utilizando PEG (MW = 10.000
g/mol) como agente porogénico e tetrabutdxido de
titinio como agente precursor.

O efeito da concentragédo de PEG foi investigado
utilizando cinco diferentes concentragdes: 0,25, 0,5,
1,0, 2,5, 5,0 e 6 x107° mol/L, mantendo quantidades
fixas de acido acético (2 mol/L), agua (1 mol/L) e
tetrabutdxido de titénio (1 mol/L).

Resultados e Discussao

As fases estaciondrias baseadas titania foram
caracterizadas por testes fisicos para determinacao
da area superficial especifica, volume especifico e
diametro de poros, microscopia eletrbnica de
varredura (MEV), espectroscopia de absor¢cdo na
regido do infravermelho (FTIR), andlise elementar e
termogravimetria .

A FTIR do monolitos produzidos ndo apresentou
diferenciagdo de bandas caracteristicas (Figura 1):
estiramento OH da agua residual e dos sitios Ti-OH
presentes nos monolitos pode ser observada na
reglao em torno de 3400 cm™'. A deformagao H-O-H
da agua adsorvida é observada em torno de 1630
cm’'. A banda em forma de ombro em torno de 1000
cm’ pode ser atribuida ao estiramento Ti-O-Ti.?

372 Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

f£zz=22
B

50x10
6.0x10

Transmitancia (%)

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Numero de onda (cm ™)

Figura 1. Espectro de FTIR dos monolltos de TiO,.

A morfologia dos monolitos produzidos foi avaliada
por microscopia eletrénica de varredura (MEV).
Imagens foram obtidas em trés diferentes
magnificagdes: 300 X, 1000 X e 5000 X (Figura 2).
Os materiais com 2,5x10™° mol/L apresentaram
morfologia mais adequada para serem explorados
em cromatografia liquida de interagdo hidrofilica
(HILIC), com formas esféricas de 5-10 pm de
diametro.

Figura . Microscopi eletrénica de varredura
dos monolitos de TiO..0 menor quadrado a direita
representa a magnificagao de 5000 X.

Conclusoes

A partir dos resultados de morfologia dos
monolitos produzidos por MEV foi possivel observar
que a concentragao 6tima de PEG para produgao
dos monolitos é de 2,5x10° mol/L do polimero,
mantendo quantidades fixas de &cido acético (2
mol/L), agua (1 mol/L) e tetrabutéxido de titanio (1
mol/L).
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