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Sistemas cromatogrdficos comerciais resistentes, ficeis
para limpar e convenientes para aplicagdo em pesquisa,

si0 geralmente caros. Muitos sistemas cromatogrificos .

simples (que podem ser feitos no proprio laboratério),
tém grande volume-morto (o que restringe a resolugdo), €
sio muito limitados na velocidade do fluxo. Alguns sdo
relativamente delicados e dificultam a limpeza. Mostra-
remos abaixo um plano bdsico para componentes
cromatogrificos simples e versiteis que podem ser
prontamente desmontados para limpeza e também podem
ser usados para sistemas cromatogrificos envolvendo
pressSes de algumas atmosferas. (A modificagdo do anel
de borracha descrita abaixo é Gtil para pressdes até
10 atm). Virios sistemas que utilizam pressdes abaixo de-
1 atm s3o também descritos.

E possivel obter tubos de polietileno, fabricados no
Brasil (pela Metalurgica Detroit, S.P.), em tamanhos que
conectam satisfatériamente no sentido ilustrado na

Fig. 1A. Por exemplo: tubos com didmetro externo (D.E.)
igual a 1/2” tém um didmetro interno correto para
acoplar tubos de D.E. 3/8”. Da mesma forma tubos de
1/4 ajustam-se dentro de tubos de D.E. 3/8” e tubos de
D.E. 1/8” ajustam-se dentro de tubos de D.E. 1/4”. Este
principio de “acoplamento” pode ser usado também para
conectar um pedago de tubo de polietileno a um tubo de
vidro, para constru¢gio de uma coluna cromatografica (ver
Fig. 1B). Para uma conexio permanente do tubo de
polietileno no tubo de vidro (para o uso livre de
vazamentos a pressGes quase elevadas), a ponta do tubo
de vidro é aquecida (cerca de 250°C) e pressionada para
dentro do pedago de tubo de polietileno, que deve estar
bem reto e ter didmetro apropriado.

(NOTA: Tubos de polictileno podem ser endireitados por
breve aquecimento em banho-maria (90 — 100°C) e em
seguida mantendo-os retos até o resfriamento total. Apés

virias tentativas uma excelente selagem entte o vidro e o
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Fig. 1 = Componentes para uso em Cromatografia de Baixa Press3o {10 atm ou menos).
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polietileno pode ser feita sem distor¢io da forma
cilindrica do polietileno. O uso dos dedos, de pingas ou
de alicate, para forgar cuidadosamente o polietileno
aquecido sobre a superficie do vidro, é recomendado).

Pegas de safda para colunas feitas com a unifo de vidro
ao polietileno (Fig. 1B) sio mostradas nas figuras 1D-I.
Um simples gotejador feito de vidro capilar de didmetro
correto, € mostrado em 1D, uma torneira em 1E, e uma
saida flexivel de tubo de polietileno (ou Teflon ou nylon)
em 1F.

As pegas de saida, 1C-I, com anel de borracha selado,
sdo satisfatérias para cromatografia de alta performance a
pressdes de 10 atm.

As pecas 1G-I podem ser feitas de Teflon (Brasiflon,
S.P.), embora nylon ou polietileno sirvam bem para alguns
usos. As pecas 1G tém um orificio (didmetro 1,4 mm)
através do qual um tubo de Teflon de pequeno didmetro
interno (0,5 mm), por exemplo um tubo de didmetro
externo padrao (1,5 — 1,6 mm), deve ser forgado. Antes
de forgar o tubo de Teflon através do orificio, o final da
peca deste tubo € primeiro esticado um pouco, para
diminuir o didmetro. O tubo & entfo certado no ponto de
menor didmetro. Apbs o corte desse excesso de tubo
(comprimido) a parte estreita é introduzida no orificio da
peca de Teflon e puxada firmemente pela parte que
emerge do lado oposto, até que o didmetro normal do
tubo penetre completamente no orificio. Finalmente,
corta-se a parte emergente do tubo, e para que nio reste
saliéncia alguma, puxa-se ligeiramente de volta o tubo. O
resultado é uma conexdo muito segura, entre a pega de
safda ¢ o tubo de Teflon, para uso cromatogrifico até
pressdes de 10 atm,

Viélvulas reguladores de baixo volume-morto, para
sistemas cromatogrdficos, estilo 1H-11, sio melhores feitos
de Teflon, com plug rotativo de Teflon ou ago inoxiddvel.
O estilo 1H tem um simples orificio de saida de 1/4”,
dentro do qual um gotejador de vidro, por exemplo, pode
ser colocado (ver 1D). O estilo 1I, em vez de um orificio
de 1/4”, tem um oriffcio padrdo com rosca, que permite
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acoplamento de componentes padrSes (tipo 1/4-28) de
cromatografia de alta pressio. (Tais componentes serdo
discutidos em trabalhos subsequentes).

Os suportes das colunas, feitos com 1 de vidro (1C),
sio satisfatérios para suportar o empacotamento de
materiais com particulas cujos didmetros variam de médio
a grande, a baixa pressdo. Os suportes de vidro poroso
(sinterizado), polietileno poroso ou Teflon poroso (1D-),
sdo satisfatorios para empacotamento de materiais de
didmetro menor e para presses de pelo menos 10 atm.

Trés sistemas cromatogrdficos usando os componentes
descritos acima sio mostrados na Fig. 2. A modificagio
2A tem uma configuragio simples, com uma vilvula de
seguranga para controlar a saida e a parada total do fluxo.
A modificagio 2B tem um capilar de vidro com um tubo
de saida (baixo volume), que ¢ feito para ter aproxi-
madamente o mesmo nivel de saida, (nivel x’) que o do
empacotamento da coluna (nivel x).

Com esta configuragio o fluxo do eluente para
automaticamente quando o eluente chega ao nivel x. A
modificagio 2C usa um reservatério de eluente separado,
conectado por meio de um tubo flexivel, que permite o
controle da vazdo do fluxo pela pressio do eluente acima
do topo da coluna. (Note que a pressio e portanto a
vazio do fluxo, podem ser variadas sobre uma faixa
relativamente grande, usando-se um longo tubo conector).
O tubo de safda € preferivelmente de Teflon de pequeno
didmetro interno (p. ex.: 0,5 mm), embora tubos de nylon
(didmetro externo 1/8” e didmetro interno 1/18”, isto é,
1,6 mm) ou tubo de polietileno sejam satisfatérios para
muitas aplicagBes. Trabalhos posteriores desta série
tratardo de novos componentes e sistemas mais sofis-
ticados que podem ser feitos in locco, para separagBes
cromatogrdficas de alta performance em ambos os niveis:
o analitico e o de alta escala.

* Os autores agradecem 4 FAPESP e¢ a FINEP pelos auxilios
financeiros recebidos.
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Fig. 2 — Sistemas de Cromatografia, Usando
Vdrios dos Componentes da Fig, 1.
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