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Introdução

 Análise de açúcares é comumente realizada.
 HPLC é um dos métodos mais utilizados.
 Tempo de retenção Fluxo de taxa.
 Viscosidade do solvente Temperatura
 Carboidratos são modificados com temperatura e pressão elevadas.
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Introdução

HPLC:

 Cromatografia líquida de alta eficiência.
 Separação de compostos químicos em solução.
 Identifica e quantifica os componentes.
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Introdução

Objetivo:
 Verificar o impacto da temperatura da coluna HPLC na detecção de

glicose e outras aldoses de açúcar em HPLC de fase normal.
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Material e métodos

 D-glicose
 D-galactose
 D-xilose
 D-frutose
 L-ramnose
 sacarose
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Material e métodos

 Coluna Prevail Carbohydrate.
 Temperatura do tubo 65ºC.
 Temp. do forno entre 15ºC a 70ºC nos

experimentos.
 Solvente acetonitrilo e adição linear de água:

 0-10 min: 25-36%
 10-11 min: 36-25%
 11-13 min: 25%

 Taxa de fluxo: 1,0 ml/min.

 Solução 1:
 fru
 glc
 sucr

 Solução 2:
 rha
 xil
 gal

 Solução ≠ concent.:
 fru
 glc
 sucr

0,40mg/ml

0,40mg/ml
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Material e métodos

 Coluna Kromasil NH2 com ausência
de água:
 0-2 min: 0%
 2-14 min: 0-35%
 14-16 min: 0%

 Taxa de fluxo: 1,0 ml/min.

 Solução 1:
 fru
 glc
 sucr

0,40mg/ml
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 Coluna Kromasil NH2.
 Solvente acetonitrilo e adição linear

de água:
 0-14 min: 10-35%
 14-16 min: 35-10%
 16-18 min: 10%

 Taxa de fluxo: 0,8 ml/min.
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 Coluna Prevail Carbohydrate.
 4 a 50C.

 70ºC      98%
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 Glicose:    41%  de 25ºC para 45ºC. Glicose:    41%  de 25ºC para 45ºC.

 Ligeira redução para frutose e sacarose.

 Limite de detecção.
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 Quedas semelhantes de
detecção.
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 Pequeno aumento de 15ºC para 35ºC.
 Pequena queda aos 45ºC.

 Diminuição para glicose e frutose.
 Não houve alteração para sacarose.

Água é um importante estabilizador
importante para alguns açúcares em
condições de temperatura e pressão

tipicamente usados em HPLC.



Conclusão

 Coluna Prevail Carbohydrate: Diminiu a detecção de aldoses com
aumento de temperatura, com acetonitrilo e água como solventes.

 A taxa de decomposição não depende da concentração da
amostra.

 Controle de temperatura é essencial.

 Literatura: temperatura de 20ºC a 30ºC, o que abrange o que foi
observado.
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