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Resumo:

A cromatografia liquida de ata eficiéncia (CLAE) acoplada a detectores, € um método de separacéo,
identificacio e quantificagio de compostos quimicos de uma mistura. E realizada através da passagem da
fase mével liquida com o auxilio de uma bomba de alta pressdo, pela fase estacionéria que neste caso
esta em uma coluna metalica. O presente trabalho foi realizado com o objetivo de fazer uma comparacdo
de eficiéncia entre as colunas cromatogréaficas Synergi Fusion RP 18 da Phenomenex e Inertsil ODS-3
RP 18 da GL Sciences de diferentes fases estacionarias reversas, utilizando um padrédo do pesticida
sulfentrazone. As equagdes utilizadas para fazer uma comparagdes entre colunas sd0 a de nimero de
pratos tedricos (n) e atura equivalente de uma prato tedrico (h). Os volumes de fluxo de fase movel
testados em triplicata para a comparacéo foram de 0,8 mL/min, 0,9 mL/min e 1 mL/min. Para nUmero de
pratos tedricos (n) e atura equivaente de um prato tedrico (h) observou-se que a coluna Synergi teve
melhor desempenho no fluxo de 0,9 mL/min, enquanto a coluna Inertsil mostrou melhor eficiéncia no
fluxo de 1,0 mL/min. Quanto a otimizacdo da andlise, os fluxos mais intensos de fase moével
apresentaram um tempo de retencdo e altura equivalente de um prato tedrico menor, podendo assim se
reduzir o tempo de andlise do Sulfentrazone significativamente, sendo necessario um volume menor de
solventes, gerando menos residuos por andlise.
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1. INTRODUCAO

A cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE) acoplada a detectores, € um
método de separagéo, identificagdo e quantificagdo de compostos quimicos de uma
mistura. E realizada através da passagem da fase movel liquida com o auxilio de
uma bomba de alta presséo, pela fase estacionaria que neste caso esta em uma
coluna metélica.

As colunas cromatograficas podem ser classificadas de acordo com a
polaridade das moléculas do recheio. As colunas de fase normal possuem o recheio
mais polar que a fase movel. Ja as de fase reversa, possuem o recheio menos polar
que a fase movel utilizada (COLLINS et al, 1997).

Um dos métodos para calcular a eficiéncia de uma coluna é através do uso da
equacao de numero de pratos tedricos, que visa demonstrar quantos espacos de
equilibrio termodinamico existem em uma determinada coluna cromatografica.
Entretanto, apenas o numero de pratos teéricos ndo € o suficiente para fazer uma
comparagéao entre a eficiéncia de duas colunas, devido a variagbes que uma coluna
pode ter em relacdo a outra, para isso € utilizada a equacdo para a altura
equivalente de um prato tedrico (CIOLA, 1998).

A CLAE tem sido empregada para a analise, identificacdo e quantificagdo de
pesticidas em solo ou em agua. Um dos pesticidas analisados é o 2',4’-dichloro-5-(4-
difluoromethyl-4,5-dihydro-3-methyl-5-oxo-1H-1,2,4-triazol-1-yl) methanesulfonanilide
ou Sulfentrazone, potente herbicida aplicado em situacdo de pré-emergéncia
(PUBCHEM, 2005).

Para analises cromatograficas do pesticida Sulfentrazone, as colunas
utilizadas sdo as de fase estacionaria reversa (C18) (OLIVEIRA et al, 2014).
Considerando estas condigdes o presente trabalho foi realizado com o objetivo de
fazer uma comparagdo de eficiéncia entre as colunas cromatograficas Synergi
Fusion RP 18 da Phenomenex e Inertsil ODS-3 RP 18 da GL Sciences de diferentes
fases estaciondrias reversas.

2. METODOLOGIA

Para as analises cromatograficas foi utilizado o equipamento Young Lin (YL
9100) com deteccgao por arranjo de diodo (DAD) e duas colunas cromatograficas,
sendo elas: 1) Synergi Fusion de fase reversa (C18), tamanho 250 mm X 4,60 mm,
para as analises feitas com esta coluna foi utilizada uma fase mével constituida por
acetonitrila: agua ultrapura pH3 (70:30); 2) Inertsil ODS-3 de fase reversa (C18),
tamanho 250 mm X 4,3 mm, para as analises feitas com esta coluna foi utilizada
uma fase mével constituida por acetonitrila: agua ultrapura pH3 (90:10).

Em ambas as colunas o tempo de analise determinado foi de 18 minutos, com
deteccdo DAD de 210 nm e injegcao de 20 plL, utilizando uma solugdo de
Sulfentrazone de 10 mg/L. Os volumes de fluxo de fase mdvel testados em triplicata
para a comparacgao foram de 0,8 mL/min, 0,9 mL/min e 1 mL/min.



Para o preparo da solucao padrao foi utilizado um padrao de Sulfentrazone de
99,4% de pureza, adicionando 10 mg de Sulfentrazone medido com uma balanga de
precisdo que foi diluido em 10 mL de acetonitrila. A partir desta solucao foram feitas
duas diluicbes para se obter a concentragdo para a analise. A primeira diluicao foi
preparada adicionando 1 mL da solugdo padrao a um baldo volumétrico de 10 mL
que foi preenchido com 9 mL de acetonitrila, para esta solucdo obteve-se a
concentracdo de 100 mg/L. A segunda diluicao foi feita adicionando 1 mL da solucéo
de 100 mg/L a um baldo volumétrico de 10 mL, que teve seu volume completo com 9
mL de acetonitrila, obtendo-se assim uma concentragéo de 10 mg/L.

Para fazer uma comparacdo entre a eficiéncia das duas colunas
cromatograficas foram utilizadas as equacdées de numero de pratos tedricos (n) e a
altura equivalente de um prato teérico (h) descritas na literatura por Aquino e Nunes
(2003, p. 92):

n =5,549 (Tr/ Wh)?

Em que Tr é o tempo de retencéo do analito e Wh é a largura do pico na sua
meia altura.

h=L/n

Em que L € o comprimento da coluna e n é o numero de pratos tedricos.

3. RESULTADOS e DISCUSSAO

Um prato tedrico pode ser definido como sendo um estagio da coluna onde se
atinge um equilibrio termodinamico entre fase movel, fase estacionaria e o analito,
isso significa que, quanto maior for o numero de pratos tedricos por coluna, mais
espacos de equilibrio existirdo e a separagdo dos picos no cromatograma sera
maximizada (CIOLA, 1998).

Os valores necessarios para calcular o niumero de pratos teéricos (n) foram
encontrados alterando o fluxo de fase mdvel do sistema, como visto na Tabela 1,
assim como o n obtido para cada vazao testada.

Tabela 1 - Valores referentes a triplicata das analises de duas colunas.

Synergi Inertsil
Fluxo Tr Wh n Tr Wh n
(mL/min) (min) (min) (min) (min)
0,8 8,82 0,31 4484 7,32 0,26 4367
0,9 7,88 0,27 4718 6,62 0,25 3884
1,0 6,93 0,25 4256 5,90 0,18 5952

Tr = tempo de retencdo; Wh = largura do pico na sua meia altura; n = numero de

pratos tedricos



Os valores encontrados para o tempo de retencéo e a largura do pico na sua
meia altura seguiram um padrdo inversamente proporcional a vazao de fase mével.
Porém o mesmo n&o ocorreu com o numero de pratos teoricos, que nao seguiu
nenhum padrao relacionado com os fluxos testados.

Observou-se que a coluna Synergi teve melhor desempenho no fluxo de 0,9
mL/min, enquanto a coluna Inertsil mostrou melhor eficiéncia no fluxo de 1,0 mL/min.
Portanto o numero de pratos tedricos de uma coluna ndo pode ser um fator
determinante na escolha da coluna a ser usada, devido as alteragdes que este valor
pode ter dependendo do analito, das condicoes de andlise e principalmente do
comprimento da coluna, por estes motivos a comparacdo entre 0 desempenho de
duas colunas é feita utilizando a equacao de altura equivalente de um prato tedrico
(COLLINS et al, 1997).

Acredita-se que o valor da altura equivalente de um prato teérico seja mais
preciso ao fazer a comparagcao entre colunas, pois este demonstra com exatidao o
comprimento em que ocorre o equilibrio entre fase movel, fase estacionaria e o
analito, € um valor expresso em milimetros (CIOLA, 1998).

Para esta equacao foram encontrados os seguintes valores apresentados na
Figura 1.

0.081
E3 Fluxo 0,8
B3 Fluxo 0,9
006 = £ Fluxo 1
L 0.04-
0.024
0.00- iy

Synhrgi

Figura 1: Valores obtidos para altura equivalente de um prato tedrico em
diferentes fluxos. H = altura equivalente de um prato teérico; # = resultado
significativo para h

Como observado na Figura 1, o numero de pratos tedéricos (n) esta
diretamente relacionado a altura equivalente de um prato teérico (h), pois quanto
maior for o valor de n, consequentemente menor vai ser o valor de h, assim os picos
obtidos serdo mais finos e mais facil sera a separagédo entre eles (CIOLA, 1998).
Sendo assim, em relagcdo a coluna Synergi, o valor mais satisfatério para h foi
observado no fluxo de 0,9 mL/min, enquanto para a coluna Inertsil, o fluxo de maior
eficiéncia foi o de 1,0 mL/min.

Quanto a otimizacdo da anadlise, os fluxos mais intensos de fase mével
apresentaram um tempo de retencéo e altura equivalente de um prato teérico menor,
podendo assim se reduzir o tempo de analise do Sulfentrazone significativamente,
sendo necessario um volume menor de solventes, gerando menos residuos por

andlise.



4. CONSIDERAGCOES FINAIS

Os resultados das andlises cromatograficas do pesticida Sulfentrazone foram
satisfatérios em ambas as colunas. As colunas cromatograficas demonstraram
eficiéncia em diferentes fluxos de fase mével, sendo a coluna Synergi mais eficiente
na vazao de 0,9 mL/mim, enquanto a coluna Inertsil demonstrou maior eficiéncia na
vazao de 1 mL/min. Como beneficio tem-se um menor gasto de solvente em uma
das colunas, entretanto o valor da coluna Inertsil € inferior ao da coluna Synergi.
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