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Héd 30 e 25 anos, respectivamente, ocorriam os faleci-
mentos de H. Rheinboldt e H. Hauptmann.

Estes mestres tiveram uma influéncia preponderante na
instalagdo e no desenvolvimento do Departamento de Qui-
mica da entdo Faculdade de Filosofia, Ciéncias e Letras
da recém fundada Universidade de Sao Paulo.

Sua atuagdo foi realmente decisiva para a formagio de
uma geragdo de Quimicos brasileiros que hoje ocupam
posi¢bes destacadas nos cendrios universitdrio, educativo,
cientifico e industrial brasileiro. A influéncia que Rhein-
boldt e Hauptmann exerceram sobre seus discipulos mais
diretos e sobre todos os alunos que se beneficiaram de suas
aulas ¢ devida ndo s as suas qualificagbes como cientistas e
a0 entusiasmo como professores, como i clareza e meticu-
losidade de suas aulas, e as suas qualidades humanas.

O destaque que a Quimica ocupa em todas as atividades
humanas tem mostrado continuamente a necessidade de
formagao de Quimicos e, cientistas em geral, que possuam
uma visdo global da nossa realidade social. O ensino da
Quimica, dirigido para todas as suas aplica¢des e enfa-
tizando a sua importdncia em todos os ramos das atividades
humanas, tem se mostrado um excelente veiculo educacio-
nal. Rheinboldt e Hauptmann, nas suas aulas, sempre se
preocuparam com este enfoque da Quimica; e, especial-
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mente, com o ensino experimental, base de todo o aprendi-
zado que ministraram aos seus alunos. Em todas as suas
aulas, o laboratdrio se destacava como o nicleo central do
ensino da Quimica. Neste momento, que os relembramos
e os homenageamos, devemos destacar o ensino experi-
mental, hoje tdo depreciado e prejudicado. Uma experién-
cia bem planejada, bem executada, facilita a observagio,
aguca a curiosidade e especialmente educa o aluno para
melhor compreender porque a Quimica é uma ciéncia de
tdo vasto campo de aplicagdes.
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INTRODUGAO

Apesar do grande sucesso da cromatografia com fase ga-
sosa na solugdo de inimeros problemas analiticos, desde o
inicio da sua prética ficou clara a limita¢do, em alguns ca-
s0s, do uso de uma unica fase estaciondria para se obter a
seletividade desejada; a utilizagdo de fases estaciondrias mis-
tas é um dos recursos que vém sendo desenvolvidos com vis-
tas a melhores separag¢Bes cromatograficas.

Embora atualmente a pesquisa de misturas bindrias de
fases seja objeto de interesse de modernos laboratérios equi-
pados com colunas capilares de alta eficiéncia, os estudos
iniciais foram realizados em colunas empacotadas. As pri-
meiras publica¢Ges utilizando fases mistas datam de 1963,
sendo que a literatura sobre o assunto permaneceu esparsa
durante algum tempo, sobretudo em virtude das dificulda-
des encontradas no estudo experimental detalhado da varia-

.¢80 da reten¢do dos solutos em colunas de diferentes com-
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posi¢des de fases, assim como na interpretagdo dos inime-
ros cromatogramas para determinar a composi¢do 6tima das
fases.

Um grande impulso & esta técnica foi dado a partir de
1975 pelos trabalhos realizados por Purnell e colaboradores
(1,2,3), que propuseram um ‘‘diagrama de janelas” para re-
lacionar as retengdes relativas de pares de solutos presentes
em uma determinada amostra, com as diversas composi¢oes
da mistura de duas fases estaciondrias.

DIAGRAMA DE JANELAS

Esse método baseia-se no conceito inicialmente introdu-
zido por Maier e Karpathy (4), de que “o coeficiente de
parti¢do” (Kr) de um soluto em uma mistura de duas fases
liquidas é a soma dos produtos dos coeficientes de parti-
¢30 em cada uma dessas fases multiplicado pela fragdo de
volume de cada fase”, ou seja:

Kr = @A Kr(a) + @A K(B) (1)
ou Kr = Kr(B) + @A (Kr(a) — Kr(B)) )]

Como pode ser visto, o grifico de Kr versus @ € linear,
de modo que basta conhecer os valores de Kr(A) ¢ Kr(B)
para os diversos componentes de uma amostra (se estes da-
dos nao constarem da literatura, eles podem ser determina-
dos experimentalmente) que ter-se-d automaticamente os
valores de Kr para qualquer composigdo de fase, de P =0
(@B = 1) a P = 1 (P = 0). Sabendo que a retengdo rela-
tiva (&) entre dois solutos é dada pela equagdo:

Kl’2 (3)
o=
Kfl

temos que:

. Kr(B)2 + @A (Kr(a)2 — K1(B)2)

= 4

Kr(B)1 + @A (Kr(A)1 — Kr(B)1) @
sendo que os indices 1 e 2 representam o par de solutos; as
curvas resultantes do grifico das retengdes relativas de to-
dos os pares possiveis de solutos de uma determinada mis-
tura versus os valores descritos de (A na faixa de 0 a 1, ddo
origem ao “‘diagrama de janelas”.

Como exemplo, Purnell e colaboradores consideraram o
caso hipotético de uma mistura de quatro compostos, X,
Y, Z e W (2). As figuras 1a e 1b mostram respectivamente,
as retas resultantes do grifico Kr versus (0 para os quatro
componentes, e as curvas obtidas a partir do grifico de o
versus (o para os seis pares possiveis de solutos.

Os seguintes dados foram intencionalmente introduzidos
neste caso a fim de facilitar a compreensdo do problema.

19. A reta Kr x @ do soluto Z cruza todas as demais
ao longo da faixa §)4 = 0 — 1, fato a partir do qual podem
ser feitas as seguintes observagoes:

— o é igual a 1 (i.é, solutos insepardveis) em qualquer com-
posigdo de fases em que haja cruzamento das retas Kr x QA
de quaisquer dos solutos.
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Fig. 1a Grifico de Kr versus O para os compostos X, Y, We z.2)
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Fig. 1b Diagrama de janelas para os compostos X, Y, We z.2)

— por defini¢do, & é sempre tomado por maior ou igual a
1, de modo que toda vez que houver inversdo nos parime-
tros de retengdo, a razio o= Kr, /K1, é invertida. E por es-
se motivo que, nesses casos, a curva & x )4 apresenta um
formato aproximado de “V*’, ao passo que a curva é conti-
nua no caso de dois solutos cujas retas Kr x ¢A ndo se cru-
zam.

20, o € igual a 1 para os solutos Y e Wem Qp = 0
(@B = 1), e para os solutos X e Y em (o = 1 (¢ = 0).

Para ilustrar o uso do “diagrama de janelas”, estdo es-
curecidas na Figura 1b as regides (“janelas™) nas quais se
obtém valores significativos de &, e que s3o sempre limita- .
das pela interse¢do de duas curvas. Para saber qual a compo--
si¢3o ideal da mistura de fases que separa os quatro compo-
nentes, basta analisar este diagrama e verificar qual a “jane-
la” que possui o mais alto valor de &, o qual corresponde ao
valor minimo entre os valores de a de todos os pares de
componentes. Como os vértices das “janelas” provém da
intersecdo de duas curvas, este valor serd 0 mesmo para dois
pares de soluto com a mesma dificuldade de separagdo. No
exemplo dado, o valor 6timo de o é 1,23 e corresponde a
Pa =0,12.

Kr(a)



A determinagdo do nimero de pratos teéricos requeridos
para a separagdo completa (resolugdo = 1,5%) de dois solu-
tos, ¢ dada pela equagdo:

o 1+k
nreq = 36 (E)2 (T)2 (5)

onde k €, neste caso, o fator capacidade relativo ao par que
elui inicialmente (lembrar que sdo dois pares os responsdveis
por uma “janela”). Considerando k > 10*, tem-se que:

64
nreq = 36 (——l)2 = 1030
a_

Ou seja, usando-se o comprimento de Imm para um prato
tedrico, sera necessaria uma coluna de 103¢cm com a com-
posicdo de fases ¥4 = 0,12 para a separagdo completa dos
quatro compostos.

O procedimento descrito por Purnell e colaboradores
fomece, portanto, todas as informagdes relevantes a defini-
¢do da construgdo de uma coluna e seu desempenho.

E importante acrescentar que os autores utilizaram com
sucesso este método na andlise de misturas de até 30 com-
ponentes (1), sendo que, evidentemente, todos os cdlculos
e tragados de diagramas s3o feitos com auxilio de computa-
dor; a quantidade de cilculos pode ser geralmente bastante
reduzida, pois embora em principio tenha de ser avaliado o
o para cada par de solutos, a maioria pode ser ignorada por
apresentar valores acima de 1,3.

O aspecto de maior interesse desta técnica reside no fato
de que ela pode ser aplicada a andlise de amostras de nature-
za e identidade totalmente desconhecidas (5,6). Neste caso,
o que se faz é cromatografar a amostra em seis colunas com
composi¢des de substratos que variam mais ou menos uni-
formemente de P = 0 a P = 1, ¢, a partir dos resultados
obtidos, construir um grdfico de Kr x 95 que consiste de
uma série de pontos dispersos. Como todos os pontos de
um determinado componente devem originar uma reta, o
que se faz a seguir é desenhar todas as retas possiveis com
os pontos disponiveis, levando em conta que cada reta tem
de possuir seis pontos e lembrando que, por este procedi-
mento, certamente deverdo ser desenhadas mais de seis re-
tas. Um ‘“‘diagrama de janelas” € entdo construido, e a com-
posi¢do de fases e o comprimento requerido da coluna sdo
determinados. Segundo os autores (5,6), se a amostra € ana-
lisada agora na coluna construida de acordo com estes da-
dos, todos os componentes nela presentes devem ser resolvi-
dos, e, do exame deste cromatograma, pode-se entdo saber
quais s3o as retas corretas, e refazer o grifico de Kr x @A
eliminando as retas excedentes. O “‘diagrama de janelas”
exato pode ser facilmente construido, e de posse das condi-
¢Oes Gtimas, a andlise completa da amostra poderd ser feita
em total ignordncia de identidade de seus componentes.

* Esse valor € usual para colunas empacotadas; no caso de colunas
capilares, deve-se usar k > 2.5.

TIPOS DE COMBINACAO DE FASES

Existem duas possibilidades de combinag¢do de fases em
cromatografia com fase gasosa: o uso de uma sé coluna con-
tendo a mistura ideal das duas fases, ou o uso de colunas
acopladas em série, cada qual contendo uma determinada
fase estaciondria.

O primeiro método, utilizado nos trabalhos pioneiros de
Purnell, e também em trabalhos mais recentes desenvolvidos
em coluna capilar (7,8), requer a preparagio de uma coluna
preparada especificamente para cada nova separagdo, 0 que
restringe seu uso a certos tipos de anlises de rotina. O se-
gundo método, empregado na maior parte dos trabalhos fei-
tos em coluna capilar (9,10) € bastante prdtico pois permite
a utilizagdo de colunas comercialmente disponiveis: € fato
conhecido que nio € simples a tarefa de preparar colunas
capilares de alta eficiéncia. Além disso, este método evita o
risco do comportamento de solugdo ndo ideal que pode
ocorrer com misturas de fases estaciondrias.

Uma vantagem adicional do acoplamento em série de
duas colunas, cada qual contendo uma fase estacionaria, € a
possibilidade de alterar as temperaturas de cada uma das co-
lunas separadamente, e, desta forma, modificar sensivelmen-
te a seletividade do sistema. Esta técnica € descrita nos tra-
balhos de Smuts e cols. (11) e Kaiser & Rieder (12), sendo
que, neste tltimoela é denominada SECAT — “serial column
temperature optimization”.

AVALIACAO CRITICA DO USO DO DIAGRAMA DE
JANELAS

Jennings e cols. (9) utilizaram o método do ‘“diagra-
ma de janelas’ para determinar a composi¢do 6tima da mis-
tura de duas fases, DB-1 (poli-metil-siloxano) e DB-1701
(7% fenil, 7% n-propil, poli-metil-siloxano), para a separa-
¢do de um mistura-teste de hidrocarbonetos, alcoois, ésteres
e aldeidos. Os autores verificaram que, embora a separagio
dos solutos no sistema de duas colunas por eles desenvolvi-
do com base no método proposto por Purnell tenha sido
essencialmente completa, a reten¢io relativa de certos pa-
res de solutos ndo era a ideal; em outras palavras, a fase
liquida “‘aparente” obtida pelo acoplamento das duas colu-
nas nao era a definida pelo ‘“diagrama de janelas”. Além dis-
so, foi observado que as retengdes relativas de certos pares
de soluto s@o alteradas quando a posigdo das duas colunas
€ invertida (9,10), sendo que estes fatos foram atribuidos
a complicagdes existentes no gradiente de velocidade do gis
de arraste que opera no sistema; como a velocidade do gds
carreador € menor que a média na ¢gntrada do sistema de co-
lunas, e maior que a média na sua saida, os solutos encon-
tram (por unidade de comprimento da coluna) mais pos-
sibilidades de se solubilizarem no inicio de colunas, que,
desta forma, contribuiria mais (e o final dele, menos) para
a separagdo, do que seria esperado com base apenas nos
comprimentos das respectivas colunas.

A maneira encontrada por Jennings e cols. para contor-
nar estes problemas foi através do artificio de remover
pequenos segmentos de uma das colunas, até conseguir um
sistema de colunas no qual a mistura “aparente” das fa-
ses foi a mesma prevista pelo diagrama, sendo que nes-
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Fig. 2 Cromatograma da mistura- teste em uma coluna de 30m x 0,32mm de DB-1701. Isoterma a 80°C. Gas carrea-

dor: He. u = 30cm/s.

te caso, a separag@o dos componentes foi perfeita. Nas
Figuras 2, 3 e 4 estdo representados os cromatogramas
da mistura teste em cada uma das colunas separadamen-
te, e no sistema de colunas em série por eles desenvolvido,
sendo importante observar que, neste caso, a separagdo
dos componentes foi perfeita, e pode ser feita em um
tempo de anilise bastante reduzido.

Em outro trabalho, Jennings e cols. (10) analisaram
uma mistura composta de solutos produzidos por fer-
menta¢do alcodlica (mistura-teste I), cuja separagdo apre-
senta interesse industrial e que ndo tinha sido ainda rela-
tada em uma Gnica coluna cromatogrifica (Figura 5).

Outra amostra por eles estudada, foi uma mistura de
solventes usados em filmes para embalagem de alimentos
(mistura-teste II): é 6bvio o interesse na determinagdo
do residuo de solventes nestes filmes e nos alimentos com
eles embalados (Figura 6).

E importante ressaltar que nestas andlises os autores
também utilizaram o método de Purnell na determinagio
da composi¢@o ideal das duas fases, e igualmente recorre-
ram a cortes de pequenos segmentos de uma das colunas
para os ajustes finais; segundo eles, o “diagrama de jane-
las” s6 funciona como uma.primeira aproximagdo, deven-
do ser nécessariamente seguido de ajustes empiricos para
se obter melthores resultados. Pumnell (13), discordando
desta conclusdo, demonstrou que os problemas observa-
dos nos sistemas desenvolvidos em colunas acopladas em
série, sdo facilmente resolvidos se forem considerados os
efeitos de compressibilidade do gis de arraste.
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Fig.3 Cromatograma da mistura-teste em uma coluna de 30m x
0,32mm de DB-1. Isoterma a 800C. Gds carreador: He.
u = 3Ocm/s.(9)



Guiochon e cols. (14), baseados principalmente em
estudos fisico-quimicos de outros autores, também fize-
ram restrigOes ao ‘“diagrama de janelas™, restrigbes estas
que, entretanto, ndo se aplicam as anilises usuais de cro-
matografia com fase gasosa. Tiley (15), por exemplo, ana-

lisou a equagio (1) levando em consideragdo as proprie- .

dades termodindmicas do sistema e concluiu que ela real-
mente € uma aproximagdo, uma vez que o coeficiente de
parti¢ao de um soluto em uma mistura bindria de fases va-
ria linearmente com a fragao de volume de uma dessas fa-
ses, se os coeficientes de partigdo desse soluto diferirem,
no méiximo, de um fator de 3; por outro lado, a andlise
dos dados da Tabela I indica que esse é justamente o caso
da maioria das andlises cromatogrdficas, sendo que com-
portamentos ndo lineares ocorrem apenas nos exemplos
em que a funcionalidade dos substratos ¢ muito diversa

~ da de uma das fases estaciondrias.
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Fig.4 Cromatograma da mistura-teste no sistema de colunas aco-
pladas: 6,8m x 0,262mm de DB-1 ¢ 7,3m x 0,32mm de
DB-1701. Isoterma a 809C. Gds carreador: He. u = 132
cm/s.( ;\) velocidade do papel € programada conforme indi-
cado.
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Fig. 5 Cromatograma da mistura-teste 1 no sistema de colunas de
silica fundida acopladas: 3,7m de DB-1 ¢ 28,6m de Carbo-
wax. Isoterma a 600C. Gds carreador: He. u = 280m/s.(m’
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Fig.6 Cromatograma da mistura-teste II no sistema de colunas
de silica fundida acopladas: 13,35m de DB-1 e 23,1m de
Carbo(wax. Isoterma a 609C. Gds carreador: He. u = 30
cm/s.
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TABELA 1

Dependéncia da Retencio Cromatogrifica com a Composicdo de Fase Estaciondria Mista

Retengio Cromatografica
Solutos Fases Estaciondrias Versus REF.
Composigdo da Fase

Hexanoato e octanoato de etila, geranial, geraniol, limone- Poli-metilsiloxano/7% fenil, linear 9
no, acetato de linalila, miroeno, neral, nonanol, octanol, 7% propil, poli (metil-siloxa-
acetato de octila, terpineno-4-ol. no)
Metanol, acetaldeido, etanol, propanol, 2-butancl, isobuta- Poli-metilsiloxano/ linear 10
nol, 2- e 3-metil-butanol. Carbowax
Metanol, etanol, acetona, 2-propnol, acetato de metila, di- linear
cloro-metano, 2-butanona, acetato de etila, tetra-hidrofu- Poli-metil-siloxano/
rano, acetato de isopropila, benzeno, acetato de propila, Carbowax
heptano, octano.
Alcoois até C4 (exceto butanol) Esqualano/1-dodecanol linear 16
75 esterdides (androstanos, pregnanos, 1,3,5 (10)-estratrie- Polimeros de fluorosilicones/ linear 17
nos, colestanos). metilsilicone
Alcoois até C (todos os isdmeros). Esqualano/1-dodecanol linear 18

itro- i itro-| ionitri - s linear
Nltrq m.etano, nitro-€tano, nitro-propano, propionitrila, bu Esqualano/lauronitrila
tironitrila.
35 hidrocarbonetos aromaticos (benzeno a C4-alquil-benze- Esqualano/Tetracloro-ftalato linear
nos) de di-propila

, . . . . _ linea
Benzaldeido, acetofer?ona, alcool bgnzlhco, fenol, etop Esqualano/ftalato de di-noni- inear
benzeno, benzeno, etil-benzeno, butil-benzeno, alcanos li- la
neares de Cg a Cy.
Isopentano, pentano, 3-metil-pentano, ciclo-pentano, hexa- linear
no, furano, ciclo-hexano, heptano, ciclo-hexeno, benzeno, Maleato de dietila/quinolina
tiofeno.
Fenol, o- e m<resol, 2,4,6-, 2,3,6- ¢ 2,3,5-trimetil-fenol, Dimetil-silicone/ciano-propil- linear 19
2,3.5,6-tetrametilfenol metil-fenil-metilsilicone
Sarcosina, serina, prolina, isoleucina, valina, glicina, treo- Dimetil-silicone /fenil-metil- ndo linear
nina licone (507% fenil)
Acetato de propila, proprionitrila, éter propilico, nitro-eta- nio linear (*ligeiro desvio 16
. i ’ E 1 1-do ol . .

no, iodeto de etila*, 1-hexeno*. squaleno/1-dodecan da linearidade)
hexano, furano, ciclo-hexano, ciclo-hexeno, benzeno Triacetina/Acido Pelargdnico nio linear 20

OUTROS EXEMPLOS DA APLICACAO DE COLUNAS
COM FASES MISTAS

Sandra e cols. (7) confeccionaram e avaliaram colu-
nas de silica fundida revestidas com misturas de diferen-
tes composigdes das fases Superox 20M e OV-1. Os auto-
res concluiram que tais misturas podem perfeitamente
atingir a polaridade e a seletividade das fases Ucons e
Pluronics, de crescente interesse em cromatografia com
fase gasosa, mas que apresntam como ponto critico de
sua utilizagio o fato de ndo poderem ser aplicadas na
superficie extremamente lisa da silica fundida, onde apre-
sentam muito pouca mothabilidade; para reter estas fases
¢ necessdrio que as paredes da coluna sejam préviamente
tornadas dsperas, o que acarreta perda parcial de inércia
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e eficiéncia. As misturas das fases Superox 20M e OV-1
ndo propiciam a formagdo de goticulas, e a superficie
altamente inerte da silica fundida pode ser por elas re-
coberta sem que seja necessdrio nenhum tratamento pré-
vio ou desativagdo. Além disso, as misturas dessas fases
apresentam ainda uma maior estabilidade termoquimica,
atingindo facilmente 2500C.

Os hetero-aromiticos policiclicos de enxofre presen-
tes em uma amostra de carvio liquefeito, foram analisa-
dos por Kong e cols. (8). Os isomeros de 3 anéis foram
facilmente separados em coluna recoberta com uma mis-
tura de 50% da fase Superox 20M em SE-52, mas os iso-
meros de 4 e 5 anéis ndo puderam ser separados em uma
unica coluna; a separagdo destes foi feita em duas colu-
nas, uma delas revestida da fase SE-52 pura, e a outra de



uma mistura de 50% da fase BBBT (cristal liquido) em
SE-52, e, desta forma, todos os compostos presentes na
mistura ser identificados.

Guiochon e cols. (21) analisaram uma amostra de qua-
renta bifenilas poli<loradas, em uma coluna de Apie-
zon-L acoplada a outra de Carbowax 20M, utilizando um
procedimento, por eles desenvolvido, que considera o in-
dice de Kovats dos substratos como uma fungdo linear da
temperatura e do comprimento de uma das colunas. Um
programa interativo de computador estabelece as condi-
¢Oes Otimas de andlise, com base nas medidas dos indices
de retengdo correspondentes a quinze diferentes condigdes
experimentais: temperaturas de 170, 175 e 1800C, e cin-
co sistemas de colunas que tém em comum a mesma colu-
na de Apiezon-L, acoplada a segmentos de colunas de
Carbowax 20M de diferentes comprimentos.

CONCLUSAO

A utilizagdo de fases mistas em cromatografia com fase
gasosa revela-se uma técnica promissora para o aperfeigoa-
mento de separa¢Ges cromatogrdficas em colunas empaco-
tadas e capilares, sendo que os sistemas de colunas acopla-
das em série apresentam mais vantagens do que o uso de
uma Unica coluna revestida da mistura de duas fases esta-
ciondrias.

O método do ‘“‘diagrama de janelas™ desenvolvido para
a otimiza¢do desses sistemas, baseiase na linearidade da
dependéncia da reten¢do cromatogrifica com as diferen-
tes composi¢des de fases, podendo ser, portanto, aplicado
na maioria das andlises comumente feitas por cromatogra-
fia com fase gasosa.

Referéncias Bibliogrificas

! R.J. Laub & J.H. Purnell Anal. Chem. 48. 799 (1976).
2 R.J. Laub & J.H. Purnell J. Chromatogr. 112, 71 (1975).

ARTIGO

3 J.H. Pumell Proc. Anal. Div. Chem. Soc. p. 136 (1979).

* HJ. Maier & O.C. Karphaty J. Chromarogr. 8, 308
(1962).

5 R.J. Laub & J.H. Pumell J. Chromatogr. 161, 59 (1978).

¢ R.J. Laub & J.H. Purnell Anal. Chem. 48,1720 (1976).

7 P. Sandra & M. Van Roelenbosch Chromatographia 14,
345 (1981).

® R.C. Kong; M.L. Lee; Y. Rominaga; R. Pratap; M. Iwao;
R.N. Castle; S.A. Wise J. Chromatogr. Sci. 20, 502
(1982).

° G. Takeoka; H.M. Richard; M. Mehran; W. Jennings J.
High Resolut. Chromatogr. Chromatogr. Commun. 6,
145 (1983).

1% DF. Ingraham; C.F. Shoemaker; W. Jennings J. Chroma-
togr. 239, 39 (1982).

"' T.W. Smuts; K. de Clerk; T.G. du Toit; T.S. BuysJ. High
Resolut. Chromatogr. Chromatogr. Commun. 3, 124
(1980).

2 R.E. Kaiser & R.I. Riedel J. High Resolut. Chromatogr.
Chromatogr. Commun. 2,416 (1979).

3 J H.Pumell & P.S. Williams J. High Resolut. Chromatogr.
Chromatogr. Commun. 6, 569 (1983).

4 J. Krupcik; G. Guichon; J.M. Schmitter J. Chromatogr.
213,189 (1981).

S P.F. Tiley J. Chromatogr. 179, 247 (1979).

16 AW. Littlewood & T. Wilmott Anal. Chem. 38, 1031
(1966).

7 J.C. Touchstone; T. Murawec; A. Nikolski J. Chromatogr.
Sci. 8,221 (1970).

18 R.J. Laub & J.H. Pumell J Am. Chem. Soc. 98, 30
(1976). .

% JF XK. Huber; E. Kenndler; H. Markens J. Chromatogr.
167, 291 (1978).

20 A. Waksmunolzki & ZSyprynowicz J. Chromatogr. 18,
232 (1965).

21 J. Krupcik; J. Mocak; A. Simova; 1. Garai; G. Guichon J.
Chromatogr. 238, 1 (1982).

PIROMINERALIZACAO DE AMOSTRAS COM SAIS FUNDIDOS PARA DETERMINACAO
POLAROGRAFICA DE TRACOS

Antonio C. Barbosa
Departamento de Quimica — UnB — 70910 — Brasilia — (DF)

Richard Louis Combes

Laboratoire d’Etudes et de Projets Industriels
ENSCP — 11, Rue P. et M. Curie — 75231 — Paris. Cédex 05 — Franca

I. INTRODUCAO

Foi publicado recentemente um método para o ataque
de amostras biologicas, usando uma mistura eutética fundi-
da de LiCI-KCI sob um fluxo gasoso de HCl e 0,.(') Esse
ataque foi proposto para a determinagdo polarogrifica de

Cu, Pb, Cd, Zn, Cr, Mn, Co e Ni em lamas de tratamento de
esgoto, sem necessidade de extragdo nem adi¢do de qual-
quer outro reagente quimico.

Testou-se a viabilidade do método para amostra de solos
bem como confirmou-se sua validade em amostras padrdes
de lama. Sdo apresentados os resultados obtidos para duas

QUIMICA NOVA/OUTUBRO 85 281






