Avaliacao de monolitos do tipo C18 para uso em
eletrocromatografia capilar
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Resultados

«»Caracterizagao eletroforética
Tabela 1. Parametros cromatograficos, tempo de analise e pressao durante o

Introducgéao
4 Os principais métodos de separagdo instrumentais sdo baseados em Cromatografia e Eletroforese

e, nos Ultimos anos, tem se desenvolvido aquele que acopla as duas técnicas, a Eletrocromatografia
Capilar, um método hibrido que combina a alta eficiéncia de HPLC (Cromatografia Liquida de Alta

Eficiéncia) com a miniaturizagéo de CE (Eletroforese Capilar). Capilar Alcool | Eficiéncia | Altura | Fator de |Tempo de| Pressio /
4 A diferenca entre estas trés técnicas é a forga motriz que desloca a fase mével através da coluna isoamilico: | (n° pratos | de retengio | analise / bar
de separagéo. 1,4- /' m) prato / min
4 A coluna utilizada em CEC é do tipo capilar, com didmetro interno que varia entre 50 e 100 um e butanodiol: um
apresenta uma fase estacionaria que pode ser particulada ou monolitica. A VIVIV
4 O monolito usado para seu preenchimento pode ser organico ou sintetizado através do processo - gua
sol-gel. Neste trabalho, o monolito é organico, sendo o polimero constituido por cadeias C18. 19 75:25:0 16300 64 4,0 50,0 50
Obj etivos 8’ 70:30:0 17800 57 3,6 25,0 30-60
4 Desenvolvimento de colunas monoliticas capilares utilizando octadecilmetacrilato como monémero 18” 65:35:0 45000 23 3,6 45,0 100
precursor para uso em Eletrocromatografia Capilar.
4 Investigagdo do processo de polimerizagéo, incluindo o tipo e a proporgdo de mondémeros e a 20 75:15:10 15300 68 3,1 12,0 23
proporgao dos solventes porogénicos. o
4 Caracterizacdo das fases estacionarias monoliticas através de avaliagédo eletroforética com o uso 2 70:20:10 26400 38 3.9 17.0 30
decmisturas teste-d . | g | g g 22 60:30:10 5300 200 1,4 8,0 20-60
4 Caracterizagdo das fases estacionarias monoliticas através da microscopia eletronica de varredura -
(MEV) e porosimetria. 23 (g;jéggl 60000 17 3,6 60,0 30
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+»Condicionamento e avaliagado dos capilares

4 A coluna capilar preenchida com monolito organico é condicionada com solugéo de eletrdlito tampao
Tris(25 mmol L', pH 8,0):acetonitrila 30:70 V/V na bomba de HPLC, por, aproximadamente, 30 h.

4 Logo depois, o condicionamento é continuado no equipamento de Eletroforese Capilar através de um
gradiente de potencial (5, 10, 15, 20, 25 e 30 kV) com duragéo de 10 min para cada voltagem aplicada.
4 A injecdo da amostra composta por alquilbenzenos, tendo como marcador de fluxo a tioureia, é
eletrocinética, sendo aplicado um potencial de 10 kV por 5 s.

4 Os eletrocromatogramas de cada uma das colunas capilares sintetizadas foram obtidos em triplicata.

4 Os parametros cromatograficos altura de prato, nimero de pratos por metro de coluna e fator de retengéo

foram calculados para cada uma das colunas sintetizadas.
4 A caracterizagao fisica dos capilares obtidos foi feita através de MEV e porosimetria.

condicionamento para cada coluna.

Figura 1. Eletrocromatograma da mistura de alquilbenzenos (5 mmol L") e tioureia
no capilar 23. Condigdes eletroforéticas: Eletrdlito suporte: tampao Tris 25 mmol L
pH 8,0 / acetonitrila 30:70 V/V; Injegdo: 10 kV por 5 s; Corrida: 30 kV; Deteccéo:
220 nm; Temperatura: 25 °C.

+»Caracterizacao fisica
4 A morfologia da estrutura interna da fase monolitica do capilar 23 (mais eficiente),
obtida através de MEV, se encontra na Figura 2.

Figura 2. Estrutura do monolito orgénico no interior da
coluna capilar de 75 pym de d.i.. OMA:EDMA:AMPS
59,4:40,0:0,6 m/m/m. Solventes porogénicos: alcool
amilico:1,4-butanodiol 65:35 V/V.

4 As medidas porosimétricas foram feitas apenas para o capilar 8’, até o0 momento,
obtendo-se 11,11 m2 g-' como area superficial de poro e 0,03 cm? g' como volume

de poro. &2

Conclusoées
4 Foram preparadas diversas colunas monoliticas para uso em Eletrocromatografia
Capilar a partir do octadecilmetacrilato como monémero precursor.
% A coluna cuja composig¢éo foi alcool amilico:1,4-butanodiol 65:35 V/V, ausente de
agua, foi aquela que apresentou maior eficiéncia cromatografica, resultando em
60000 pratos por metro de coluna.
4 A caracterizagao fisica evidenciou a formagéo da estrutura monolitica com uma
area superficial similar aos valores encontrados na literatura para fases monoliticas
organicas.
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