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Técnica de Cromatografia
« Cromatografia gasosa
 Instrumentacao




Sao compostos que apresentam cadeia de hidrocarbonetos
com grupo carboxila, ligados a um glicerol.

NELSON e COX (2011)
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Aplicacao pratica para sua determinacao

Analisar mistura / componentes e relacdes entre ambos;

|dentificar mistura / componentes com base de dados;

Purificar componentes de interesse para outros estudos;

= Quantificar mistura / componentes em uma amostra.
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Concentragao
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Extracao de lipideos: Bligh Dyer

Homogeneizada em
cloroféormio/metanol/agua
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Cromatografia

Cromatografia envolve um grupo de meétodos para
separar misturas moleculares que dependem de
afinidades diferenciais de solutos entre duas fases

nao misciveis.

Quantitativa Qualitativa




Cromatografia
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Principio Basico
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Cromatografia

Separagao de mistura por interacao diferencial dos seus
componentes entre uma FASE ESTACIONARIA (liquido
ou solido) e uma FASE MOVEL (liquido ou gas).
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Pigmentos

= 7 separados
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Cromatografia

/‘- 4 FASE MOVEL (gés)
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Acidos graxos CROMATOGRAFIA

Forma Fase Fase Modelo de
fisica movel estacionaria separagao
ligada

Liquida | = Gasosa @ Supercritica

Adsor¢ao Particao Troca Exclusao
iOnica molecular




Cromatografia gasosa

 E aplicavel para separacdo e analise de misturas cujos
/ constituintes tenham ponto de ebulicio até 300°C e

termicamente estaveis.




Instrumentacao
Cromatografia gasosa

Regulador
de fluxo

Injegdo da
amostra
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Instrumentacao
Sistema de injecao da amostra

1 - Septo (silicone)

2 - Alimentacgao de gas de arraste)
3 - Bloco metalico aquecido

4 - Ponta da coluna cromatogralica




Gas de arraste
Nao interage com a amostra, apenas carrega pela

coluna.
Inerte

Isento de Iimpurezas que degradam a fase

estacionaria e compativel com o detector.

Exemplos de gases impréprios: O, e H,0 podem oxidar ou hidrolisar algumas

fases estacionarias. Hidrocarbonetos podem gerar sinal em alguns detectors.

Gases mais usados: N,, He, H, e Ar 3| gl




Caracteristica da amostra

Tipo: Liquida, gasosa ou solida dissolvida em solvente
adequado.

O volume e o tipo de injecdo vai variar de acordo com
a coluna e estado fisico da amostra.

= A temperatura do injetor deve ser suficientemente
elevada para garantir que toda amostra se vaporize

imediatamente, sem causar sua decomposicao.

T injetor = 90 °Cacimada T .50 dO componente menos volatil




Instrumentacao
Coluna cromatografica

Coluna Empacotada: Recheada com um sélido
pulverizado (FE liquida depositada sobre as particulas

do recheio).

Coluna Capilar: Paredes internas recobertas com um

filme fino.




Instrumentacao
Coluna cromatografica

01N

Material: Aco inoxidavel, vidro, silica fundida, Teflon.

Na forma de boninas (10 a 30 cm).




Instrumentacao
Coluna cromatografica - Forno

VYNNT0J VA VHNLVHEHIdNIL




Instrumentacao
Detectores

Sao dispositivos que examinam continuamente o

material que sai da coluna, gerando o sinal para cada

substancia em relacdo ao tempo de retengao na coluna.

Universais: Geram sinal para qualquer substaancia eluida.
Seletivos: Detectam apenas substancias com determinada
propriedade fisico-quimica.

Especificos: Detectam substancias que possuem determinado

elementos ou grupo funcional em suas estruturas.




Vantagens da técnica
Rapidez

Alto poder de separacao (muito especifica)

J Analise quantitativa

2 Alta sensibilidade (ppm - ppb)

Pequenas quantidade de amostras

Variedade de detector (especificidade)




LimitacOes da técnica

O Amostras volateis

Compostos termicamente estaveis
(em ~300 °C)




Cromatograma
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