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Introducéo

@A Eletrocromatografia Capilar (CEC) é uma técnica hibrida da Eletroforese
Capilar (CE) e da Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (HPLC). A técnica de
CEC é um tipo de Cromatografia Liquida que utiliza colunas capilares recheadas
em um ambiente onde é aplicado um campo elétrico, responsavel pela
movimentacéo e transferéncia da fase mével por todo o capilar, gerando o fluxo
eletrosmético.

@A Figura 1 mostra um esquema de instrumentacéo de CEC.
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Figura 1. Esquema de instrumentag&o de CEC. 1 e 3: recipientes de
fase mével (solugdo tampéo); 2: capilar de silica fundida; 4: eletrodos;
5: voltagem; 6: ponto de detecg&o; 7: pressdo externa.

Objetivos

&Desenvolvimento de  colunas  monoliticas  capilares  utilizando
octadecilmetacrilato como monémero  precursor para uso em
Eletrocromatografia Capilar.

dinvestigacdo do processo de polimerizacéo, incluindo o tipo e a propor¢éo
de mondmeros e a propor¢éo dos solventes porogénicos.

&Caracterizagédo das fases estacionarias.

Parte Experimental
«Pré-tratamento do capilar

Forno a 95 °C

Preencher com
Preencher com por2h 3-(trimetoxisilil)propilmetacrilato:
NaOH 1 mol L* . dimetilformamida
Lavar com agua e na proporgéo 1:1 VIV
metanol

Forno a 100 °C
por8h

Lavar com DMF
e acetona

< Sintese do monolito

Octadecilmetacrilato (Mondémero precursor):

acido 2-acriloilamido-2-metilpropanosulféxido
(mondmero com carga)
59,4 % : 40,0 % : 0,6 % (m/m)

etilenodimetacrilato (agente de entrecruzamento):

Proporgéo

33:67 VIV Alcool isoamilico:

Instituto
de Quimica

Agua:

1,4-butanodiol.

(Diferentes proporgoes)

t

Azobisisobutironitrila
(agente iniciador) 8,0 mg

Homogeneizar a mistura

Preencher o capilar

Forno a 60 °C por 24 h

Lavar com
metanol:dgua 70:30 v/v

Resultados

@A caracterizacéo das colunas preparadas com diferentes propor¢ées de solventes porogénicos
foi realizada através de microscopia 6ptica e eletrénica de varredura, como mostra a Tabela 1.

Tabela 1. Caracterizagc&o das colunas capilares no microscopio 6ptico eletrénico de

varredura.
Aspecto dos | Solugdo | Alcool 1,4- Agua | Presséo Caracterizagao
poros Isoamilico | butanodiol para
lavagem
H 70% 30% - 100 bar | Coloragéo branca por toda a extensé@o
do capilar. Poros com formato redondo.
L 75% 25% - 100 bar | Preenchimento denso e homogéneo por
toda a coluna capilar, com pontos
M 65% 35% N 50 bar | €Scuros distribuidos. Poros com formato
redondo.
N 75% 15% 10% | 52 bar
o 70% 20% 10% | 130 bar
P 60% 30% 10% | 270 bar Preenchimento ndo homogéneo, com
formacéao de monolitos nas
extremidades do capilar. Poros com
formato redondo e de basté&o.
Conclusdes

&0 aumento na proporgao do agente porogénico 1,4-butanodiol implica em maior nimero de poros no
material correspondente a fase estacionaria da coluna capilar e, conseqlientemente, menor presséo

durante a passagem do solvente de lavagem.

@A microscopia eletronica de varredura mostra que a adi¢do de agua na mistura de polimerizagéo

altera a porosidade dos monolitos.

Proximas Etapas

&Caracterizacéo eletroforética das colunas com misturas testes.
&Determinagéo do tamanho e volume de poros pela porosimetria.
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