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Cromatografia Gasosa

ando M. Lan

Histérico da Cromatografia .
Cromatografia

+ 1906: Mikhail Semenovich Tswett

romatografia Liquida de Adsorgéo (pigmentos em plantas

* 1952: A.J.P. Martin, James

« Cromatografia Gasosa

+ 1956: M. Golay

+ Cromatografia Gasosa Capilar
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Cromatografia Gas-Sélido

e Fase movel: gas - hélio, hidrogénio,
nitrogénio.

* Fase estacionaria: adsorvente solido -
silica gel, carvao ativo, peneira molecular.

Adsorvente sélido

+ Fendmeno fisico-quimico responsével pela interacdo do analito com a F.E.
solida: ADSORCAO.

+ Ocorre na interface entre o gés de arraste e a F.E. solida.

. Moléculas do anaiito
", = adsorvidas na superfcie
c . e

Cromatografia de adsorgao

Cromatografia Gas-Liquido

* Fase movel: gas.

* Fase estacionaria: liquido de alto ponto
de ebuligdo (OV-1, SE-30,Carbowax
20M) sobre um suporte sélido.
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fase liquida
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+ Fendmeno responsével pela interaco do analito com a F.E. liquida é
a ABSORCAO.

+ O equilibrio envolvido no processo de eluicdo do analito da coluna é
a PARTICAO do analito entre a F.M. (géas) e a F.E. (liquido).
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Cromatografia d




9/1/15

Colunas Empacotadas x Colunas Capilares

Colunas para GC

Suporte
sélido
Fase
liquida
‘ 1/8” 0.25 mm
oD ID
packed capillary
column or WCOT
Empacotadas Capilar
Cromatografo Cromatograma tipico

TEMPQ =—>
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- Alta resolucéo -

¢ Elevada resolucao

¢ Alta velocidade de analise
¢ Alta sensibilidade

» Otima exatidio

MIN 60
- Alta velocidade e sensibilidade - - Exatiddo -
Componente Massa Determinado Erro

1 Methyl Parathion
3ng

Malathion
3ng .
— 3 Ethion
3ng

Minutes

n-C12
n-C13
n-Ci4
n-Ci5

Verdadeira por GC (%) + SD

11,66 11,54 + 0,02
16,94 16,91 + 0,02
33,14 33,17 £ 0,02
38,26 38,38 £ 0,03

relativo (%)

1,0
0,2
0,1

0,3
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Amostra deve ser volatil
Amostras “sujas” requerem limpeza

Requer o uso de outro instrumento
(ex. MS) para confirmacao de identidade

Necessario treinamento / experiéncia

Gases, liquidos ou sélidos

Massa molecular 2 - » 1000
Organicos ou inorganicos

Amostra precisa ser volatil !

Técnicas auxiliares (MS, IR, NMR) fornecem

INJEGAO

identificacdo mais confiavel.

A

~2

tempo (minutos)
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SINAL

ver| — [N 3, —

pulsos

3.16
241 No.dopico tempo A(%) Concentracio
1.87
1 1,87 3,06 2,98
2 2,41 3,50 3,42
3 3,16 4,68 4,59
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PRINTER / PLOTTER COMPUTER WORKSTATION
* Facil de usar * Flexivel, poderoso
* Preco moderado * Mais caro

Parametros Cromatograficos
Fundamentais
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Caracteristicas de um Pico Gaussiano

peak height

tangents drawn to
1.~ the infiection points

£.000
0.882

0,607

0.500

0.324

0.134
0.044

Cromatograma Esquematico
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1. Fator de Retencao, k

PO YR Y
Ly b [1]

* t, = tempo que uma molécula da fase mével passa na coluna; denominado de
“hold-up time”, tempo morto, ou tempo de retencao de um soluto n&o retido (t,).

o t' o = tempo de retencao ajustado ou tempo que o soluto passa na fase
estaciondria.

& ke adimensional, enquanto que tempo de retengio nao é.

2. Resolucgao, Ry

_ tRZ _tRl [2]

=
Yo (Wyy +Wy,)

Rg = Resolugao entre dois picos; t, = Tempo de retencao do pico 1;
tg, = Tempo de retencéo do pico 2; wy, = Largura do pico 1 na base;
wy, = Largura do pico 2 na base.

Nio confundir R; com R, fator de retardamento, o qual fornece a
fracdo do componente da amostra na fase mével, e esté relacionado ao
fator de retengio, 4. 1

T1+k Bl
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2. Resolucao, Ry

’AlR"

signal tR1 |
o ————— S ————— —} it
[e-—————=-= Hp————— f +
tr2

AtR=Wp =40

—> time

2. Resolucao, Rg

3. Eficiéncia da Coluna

A eficiéncia de uma coluna cromatografica é, usualmente, medida
através do ntimero de pratos teéricos, N

£\’ o) te) (5]
N=(—R) N=16(£) N=5,54(£)

Wha Wy

3. Eficiéncia da Coluna

Outra maneira de medir-se a eficiéncia é através da Altura Equivalente
aum Prato Teoérico, H:

L
A=y [6]

‘ &= Quanto maior #; e menor O (ou », ou ), maior sera N. ‘

H ¢ o comprimento necessario de uma coluna para gerar um prato

& tedrico. Quanto maior N menor sera H e mais eficiente a coluna.
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4. Retencao Relativa, o

O fator de separacdo, a, ¢ a relacdo existente entre o tempo que dois
picos permanecem na fase estacionaria.

a=tr_2
ra K (71

Quanto maior o valor de o, mais seletiva serd a fase estacionaria para
aquele par de compostos.

&

4. Retencao Relativa, o
tl
a= yRz
Tt
tre)
treay
LA A
I ar A B

5. Equacao Mestra da Resolugao

_\/Na—l k,
4 a 1+k, g

Conclusoes

» Para aumentar a resolucao Rg:

1. kideal: entre2 e 6
2. a ideal: entre 1.05 € 1,20
3. N ideal: quanto maior, melhor (cuidado com tg).




