" Miracil D (Fig. 2), usada em terapéutica: como agente
esquistossomicida. Os dtomos na molécula foram numera-
dos em ordem crescente, considerando-se primeiro os pesa-
dos e, depois, 0s de hidrogénio. Os resultados obtidos para
as coordenadas da molécula estdo arrolados na Tabela I,
enquanto algumas das distincias interatdmicas determina-
das aparecem na Tabela II.

4tomos dist. (A)
9-17 2,648
17120 3,733
10-13 2,608
13120 8,908
13 - 24 9,465
17 - 24 4,853

Tabela Il. Disténcias interatdmicas determinadas entre alguns &to-
mos (a numerac8o dos 4tomos é a dada na Figura 2).

NOTAS TECNICAS

Fig. 2 Molécula de lucantona devidamente numerada

1y, Pople ¢ D.L. Beveridge, Approximate Molecular Orbital Theory
Ed., McGraw Hill Book Company, New York, 1970.

25p. Daudey, Recherches sur la localisation et la transferabilité en
chimie quantique, Paris — Franga, TESE, 1975.

Componentes ¢ Sistemas de Cromatografia Liquida. II. Colunas para Cromatografia de Média Pressio*

Kenneth E. Collins e Pedro E. N. Cruz
Departamento de Quimica, Unicamp
Campinas, S.P. — Brasil
(Recebido em 11/4/78)

E conveniente classificar a cromatografia liquida em
térmos de trés faixas de pressdo usada para obter fluxo atra-
vés das colunas. A faixa de “baixa pressdo” envolve a cro-
matografia sem sistemna externo de bombeamento, nominal-
mente cromatografia de baixa pressio corresponde a faixa
de 0-1 kg/cm? ; “média pressdo™ abrange a faixa de 1-40 kg/

cm?® (~500 p.s.i.), o qual é um limite pratico para colunas'

de vidro com tubos de politetrafluoroetileno (PTFE), tendo
didmetro externo padrdo de 1,5 ou 3 mm, usado para trans-
feréncia de eluente!. A faixa para cromatografia de “alta
pressdo” corresponde a pressdes maiores do que 40 kg/cm?;
geralmente s3o usados tubos de transferéncia e colunas de
ago inoxidével,

No passado somente se obtinha separa¢Bes cromatogrd-
ficas de ‘“‘alta resolu¢do”, em trabalhos de rotina, usando
“alta pressdo” e colunas com pequeno didmetro interno.
Porém, foi mostrado recentemente? que é possivel obter
separagGes cromatogrificas de alta resolu¢do, na faixa de
“média pressdo”, usando colunas com didmetro interno
maior do que os empregados anteriormente. Entdo, a cro-
matografia de média pressio tornou-se uma drea ativa de
cromatografia de alta resolugdo e bem pritica; adequada
para desenvolvimento e uso no Brasil.

Para tirar vantagem das colunas de vidro e dos acopla-
mentos fabricados facilmente no Brasil para aplica¢Ges em
cromatografia de média pressfo, nés desenvolvemos uma
série de colunas e acoplamentos correspondentes com qua-
tro tamanhos ‘“padrdes”. Estes sistemas sdo montados
rapidamente, ficeis de desmontar e limpar. E possivel que
sistemas de cromatografia liquida usando tais acoplamen-
tos padrdes possam permitir a laboratérios com organientos
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pequenos tornarem-se razoavelmente equipados com base
na “‘construgdo propria” de sistemas consistentes com cro-
matografia de alta resolugdo.

A Figura 1 mostra a forma geral dos tubos de vidro e das
colunas. A Tabela 1 apresenta os tamanhos padrbes das
flanges dos tubos. Estes tubos com flanges podem ser fabri-
cados numa oficina tipica de vidraria. As flanges servem
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Fig. 1. Terminal do tubo de vidro para coluna cromatogréfica.



para acoplar o tubo da coluna com outras partes do sistema
cromatogréfico, com sélo muito seguro. Tubos de transfe-
réncia e/ou um injetor podem ser montados na coluna atra-
vés das roscas padroes® e acoplamentos.

Os tamanhos (I-IV) correspondem ao uso de tubos de
¥idro, de borosilicato, com paredes grossas, tendo didmetros
externos padrdes (dimensdes A) de 1/4” (6,3 mm), 3/8"
(9,4 mm), 5/8" (15,7 mm)e 7/8’* (22,0 mm). As descrigGes
detalhadas das flanges de vidro sfo apresentadas na tabela 1
(note que o didmetro intemno, B, depende do tubo de vidro

PP )

2

disponivel. Desde que as flanges de vidro devem ficar sujei-
tas a considerdvel forga durante a operagdo cromatogrifica
(a flange deve estar fortemente fixa na coluna no ato.do
acoplamento) o terminal da coluna de vidro deve ser bem
recozido no forno da vidraria antes de ser usado.

Os componentes que formam as jungBes para acopla-
mento da coluna sdo mostrados naFig. 2. O tubo de vidro
da coluna (a) ¢ pressionado por um anel de nylon (b) contra
uma veda¢do de PTFE/borracha (e) quando a tampa mets-
lica (c) é rosqueada na pega metélica de base (d). A vedagdo
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Fig. 2. Componentes para acoplamentos em colunas cromatogra-
ficas de vidro.

Fig. 3. Fotografia do acoplamento coluna/tubo de teflon (acima) e
pecas separadas da coluna (abaixo).
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(e) consiste de uma pe¢a de PTFE talhada contendo um
anel de borracha no seu interior. A vedagdo de PTFE/borra-
cha é comprimida entre a coluna de vidro (a) e a pega su-
porte de ago inoxid4vel (g) para dar um apérto firme, com
um disco poroso (f), que é o “suporte do empacotamento”,
se adaptando no interior da vedagdo (e).

Discos de vidro sinterizado (poroso), (f), podem ser
fabricados no local, e podem ser usados para a maior parte
da faixa de média pressdo. Mais desejéveis pra cromatogra-
fia, em geral, sdo discos (f) de ago inoxiddvel poroso, de
PTFE poroso ou de polietileno poroso, encontrados em
vérias firmas de equipamentos cromatogrificos existentes
no exterior.

Figura 3 mostra, em fotografia, as pecas separadas apre-
sentadas naFigura 2,uma conexdo completa coluna/acopla-
mento, ¢ o fim de um tubo padrio de transferéncia de
PTFE (1,5 mm ¢)°.

Uma coluna tipica consiste do tubo da coluna tendo
flanges em cada extremidade, acoplamentos nos dois termi-
nais, um tubo de transferéncia na parte superior da coluna
para entrada do eluente (ou, alternativamente, conexio
direta com um injetor de amostra) e um tubo de transferén-
cia do eluido da coluna para o detector, coletor de fragGes
ou outro sistema pds-coluna (isto é, coleta manual).

Os sistemas de colunas cromtogrdficas tais como os des-
critos aqui foram testados no nosso laboratdrio para pres-
sOes altas até o ponto de ruptura: cada tamanho (I-IV) pode
ser usado para trabalho de rotina até o limite das presses
indicadas na Tabela 1 (e, com cuidado, até pressGes um pou-
co mais elevadas). Entretanto, desde que a tensdo do tubo
de vidro sujeito a pressdo interna depende criticamente da
condi¢do fisica do vidro, o uso prudente de colunas de
vidro, particularmente as de tamanhos majores, requer que

TECTAY ...

J Wl Elétricos e EletrSnicos Ltda.

o vidro esteja livre de defeitos e tensSes internas (isto &,
bem recozido) e que devem ser tomadas precaugSes para
prevenir os olhos do operador de possiveis fragmentos de
vidro caso o tubo venha a se despedagar enquanto estiver
sob pressdo.

Dimensdes (mm) Pressdo
Tipo Mdxima®
A* B C D  (kg/em?)
1 6,3 1-3 7 5 100
II 94 36 12 5 60
I 15,7 6-11 18 5 35
v 220 11-17 25 5 20

*Dimensdo méxima. Pode ser até 0,5 mm menor.
$Usando um fator de seguranga de 2-3.

Tabela 1. Dimensdes das flanges nos tubos de vidro usados para
colunas padrdes.

*Os autores agradecem 2 FAPESP ¢ 4 FINEP pelos auxilios finan-
ceiros recebidos.

! Com muito cuidado podemos usar tubos cromatograficos de PTFE
de 1,5 mm de didmetro externo e colunas de vidro com paredes
grossas e didmetro interno menor do que 9 mm para pressdes de
ate 80 kg/cm? (~ 1000 p.s.i.).

2 E. Godbille ¢ P. Devaux, J. Chromatog., 122, 317 (1976).

O sistema de conectores utilizando o tipo de rosca ““1/4-28” ¢
quase que um padrdo no campo de cromatografia de média (e bai-
xa) pressdo. Este sistema serd discutido em detalhes no préximo
artigo desta série na Quimica Nova.
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