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APRESENTACAO

O e-book intitulado: “Colecéo Desafios das Engenharias: Engenharia Quimica 2” é
constituido por dezoito capitulos de livros que foram organizados em quatro areas teméaticas:
i) utilizagdo de adsorventes para remogao de Contaminantes de Interesse Emergente (CIE)
em diferentes matrizes aquosas; i) producéo de biodiesel e bio-6leo a partir de biomassa
ou reutilizagcdo de 6leo de fritura; i) analise de recuperacdo avancada de petroleo por
injecdo de gas carbbnico ou polimeros e praticas de gestdo para exploragédo de petroleo e
gas natural e iv) aplicagdes diversas.

O primeiro tema é composto por 50% dos capitulos de livros presente no e-book,
apresentando trabalhos utilizando biomassas de origem vegetal para remoc¢éo da turbidez
presente em efluentes oleosos e metais em aguas residuérias e industriais; remogéao de
nitrogénio amoniacal e o farmaco ivermectina utilizando o carvéo ativado, respectivamente,
in natura e funcionalizado com grafeno; aplicagdo de surfactantes n&o-idnicos para reduzir
a dissolugéo de carbonatos e a redugdo do consumo de agua em processo de bradagem:;
a apresentacdo de um método analitico para quantificar a presenca de Bisfenol A em
aguas superficiais, um estudo de revisdo da literatura que mostra a qualidade dos recursos
hidricos em varios paises e a presencga da diversidade e quantidade dos CIEs nas matrizes
aquosas e a caracterizacao fisco-quimica da farinha de Inhame obtida pelo processo de
atomizagéo. A segunda teméatica apresenta dois estudos que investigaram a producédo de
biodiesel e bio-6leo a partir, respectivamente, do aproveitamento do 6leo de soja/fritura e
da pir6lise proveniente de biomassa.

Os capitulos de 12 a 14 apresentam trabalhos que buscaram avaliar a eficiéncia da
injecdo de gas carbdnico ou solugdo de polimero para avaliar a recuperacao avangada do
petréleo. Além disso, apresenta um estudo de préticas de gestdo operacional de exploragcéo
e produgéao de petréleo e gas natural exigido para atender normas da ABNT e certificagbes
ISO e regulamentos técnicos estabelecidos pela Agéncia Nacional do Petroleo (ANP). Ja
os trabalhos presentes nos capitulos de 15 a 18 tratam de temas que variam da utilizagéo
da garrafa PET como dispositivo para determinar a densidade aparente de materiais em
forma de pd; analise da geometria, diluicdo e qualidade de revestimentos de acgo AlSI
317L aplicado pelo processo de GTAW; estudo teérico visando aumentar a eficiéncia
de uma coluna cromatografica utilizando silica na forma de nanoparticulas e; apresenta
uma aplicagéo na industria de alimentos que utilizou a mistura de bebida fermentada de
camomila com o cogumelo da espécie Agaricus Brasiliensis.

Diante desta variedade de estudos, provenientes de pesquisadores (as) de
diferentes partes do Brasil, a Atena Editora selecionou e reuniu estes trabalhos neste
e-book que depois de publicado, estara acessivel de forma gratuita em seu site e em outras
plataformas digitais, contribuindo para a divulgagéo do conhecimento cientifico gerado nas



instituicbes de ensino de todo o pais. Assim, a Atena Editora vem trabalhando, buscando,
estimulando e incentivando cada vez mais os pesquisadores do Brasil e de outros paises
a publicarem seus trabalhos com garantia de qualidade e exceléncia em forma de livros ou

capitulos de livros.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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RESUMO: Este trabalho procura reunir
conhecimentos tedricos referentes a sintese
de nanoparticulas de silica realizadas a partir
do método de Stdéber modificado, e as suas
respectivas caracterizagbes de tamanho médio
das mesmas; e os conhecimentos no campo
da cromatografia, como o aumento tedrico
da eficiéncia, da resolugdo e da quantidade
de Pratos Tedricos desses equipamentos
a partir da aplicacdo destas nanoparticulas
de silica na fase estacionaria das colunas
cromatograficas, focando principalmente no
aumento do Numero de Pratos Teoricos e seus
efeitos para aprimoramento da resolucéo desses
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DE NANOPARTICULAS

equipamentos.
PALAVRAS-CHAVE: Cromatografia;
Nanoparticulas; Coluna; Resolucgéo.

THEORETICAL STUDY:
INCREASING THE EFFICIENCY OF
CHROMATOGRAPHIC COLUMNS BY
APPLICATION OF NANOPARTICLES
ABSTRACT: This work seeks to gather
theoretical knowledge regarding the synthesis of
silica nanoparticles carried out using the modified
Stéber method, and their respective mean size
characterizations; and knowledge in the field of
chromatography, such as the theoretical increase
in efficiency, resolution and quantity of Theoretical
Plates of these equipment’s from the application
of these silica nanoparticles in the stationary
phase of chromatographic columns, focusing
mainly on increasing the Number of Theoretical
Plates and its effects to improve the resolution of

these equipment’s.
KEYWORDS: Chromatography; Nanoparticles;
Column; Resolution.

INTRODUCAO

O estudo da cromatografia teve seu
inicio por volta de 1906, pelo botanico russo
Mikhail Semenovich Tswett que, ao fazer a
passagem de extratos de folhas por um tubo
de vidro recheado de carbonato de calcio, fase
estacionaria, pela adicdo de éter de petrodleo,
fase movel, apresentou a separacdo das
substancias desse extrato em diferentes cores.

Ja nesse momento, foram estabelecidos

Capitulo 17



dois dos principais parametros que séo levados em consideragcdo em todas as analises
feitas, que sdo as fases estaciondria e a moével. Pois, &€ por meio da interacdo, ou no
caso, da néo interacdo entre essas fases, que se da a separagdo dos componentes das
substancias que esta sendo analisada. Conforme elucidado por TONHI et al. (2002), estima-
se que 90% dos laboratérios de analise ao redor do mundo utilizam um dos métodos que &
a Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE). Isso demonstra, principalmente, que os
métodos cromatograficos sdo de extrema importancia para todas as industrias no mundo
hoje e, aprimorar esses métodos, é também de vital prioridade.

Dentro da fase estacionaria, existem as particulas que irdo realizar a interagcdo com
os diferentes componentes do objeto de estudo. Segundo TONHI et al. (2002) “Por mais
de 30 anos a silica tem sido o material preferido para a preparagao das fases estacionarias
para CLAE-FR, sendo que é mecanicamente estavel a altas pressdes, pode ser facilmente
modificada, existe um vasto conhecimento de sua estrutura e suas propriedades e é
comercialmente disponivel em uma grande variedade de tamanho de particulas, formas e
tamanhos de poros.”

As particulas de silica podem néo sé interagir diretamente com o objeto de andlise,
mas também, servir de suporte para outros componentes que por sua vez, irdo realizar
as interacdes, como as mais polares, exemplo a C8, ou as menos polares, exemplo a
C18. “A uniformidade da forma e o tamanho das particulas propiciaram colunas melhores
recheadas que resultaram no aumento de eficiéncia e de resolugdo. Para a obtencéo dessas
particulas, diferentes rotas de sintese foram empregadas: dispersdes da silica coloidal e
geleificagcdo num sistema de duas fases; hidrélise e policondensacgéo de polietoxissiloxano
(PES) em esferas de silica hidrogel por agitacdo, em um sistema de duas fases (processo
sol-gel); aglutinacdo de solugdes coloidais de silica na presenca de polimero seguido de
calcinagdo das esferas; secagem por vaporizagdo de suspensdes coloidais de silica e,
formacdo e crescimento de nano particulas de silica em suspensdes. Nos dias atuais,
a obtencao de particulas esféricas de silica porosa se da basicamente por variagbes no
processo sol-gel.” MALDANER et Al. (2010).

Dentro da andlise cromatogréfica, existes diversos fatores que influenciam na
qualidade de uma andlise, seja ela o tamanho da coluna, a concentragéo da amostra, o tipo
de fases moveis e estacionarias que estdo sendo utilizadas, solventes, e, como foco deste
trabalho, o tamanho das particulas que compdem a fase estacionaria, como descrito por
Snyder et al. em seu livro Introduction to Modern Liquid Chromatography.

A sintese do tipo sol-gel ou método de Stéber, pode ser modificado, segundo a
concentracédo de seus reagentes, e 0s proprios reagentes para obter particulas de silica
com diferentes tamanhos. “No método sol-gel, os precursores para a sintese de um sol
podem ser compostos inorgénicos, como sais, ou um composto metalorganico, como
alcoxidos®. No caso da silica, silicato de sédio (sal de silicio) ou tetraetilosilicato — TEOS

(alcéxico) sdo comumente utilizados para a preparacao de sois.” BELINI et al. (2012).
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Dentro do método sol-gel, & possivel modifica-lo, seja por concentracdo de
reagentes, pH, temperatura, para que se obtenha particulas na escala nanométrica, estas
por sua vez, podem ser empregadas dentro de colunas de cromatografia liquida, com o
intuito de aumentar a eficiéncia das separacbes desses equipamentos.

CARACTERIZAGCAO DAS NANOPARTICULAS DE SILICA

Dentro do campo das anélises que podem ser realizadas para a identificacéo e
caracterizacdo de nanoparticulas de silica, destaca-se a Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) e a Espalhamento de Luz Dindmico (DLS). O primeiro método tem como
objetivo garantir a forma que as nanoparticulas possuem além de identificar o diametro
desses corpos, em paralelo e complementando uma a outra, o DLS tem como principal
objetivo identificar o tamanho das particulas. O trabalho realizado por BELINI (2012), traz
varias andlises referentes as particulas de silica obtidas através do método sol-gel, para
poder elucidar as caracteristicas da sintese realizadas. “A técnica de espalhamento de luz
dinamico determina o raio hidrodindmico das particulas suspensas em um meio liquido
relacionando-o ao movimento Browniano das mesmas. Aplicando a equacgéo de Einsten-
Stokes, obtém-se uma boa estimativa do raio/didmetro das particulas através dessa
técnica.” BELINI et al. (2012).

Em seu trabalho, BELINI et al. (2012) demonstra, ap6s todo o processo de sintese
e preparacao das nanoparticulas (Pag. 21, 22) os resultados dessas analises (Pag. 33, 34,
35, 36, 37, 38) trazendo a tona o didmetro médio encontrado em dois grupos que foram
estudados pelo autor. Dentro do primeiro grupo, podemos observar um diametro médio das
particulas de silica girando em torno de 16,6 nan6metros; no segundo grupo, podemos
ja observar um diametro das particulas girando em torno de 54,8 nandémetros; conforme
demonstrado em BELINI, Tabita Cristina et al. Sintese e caracterizagdo de nanoparticulas
de silica contendo ions cobre (Il) para aplicagdo agroquimica. 2012, pag. 37, Tabela 11.

Os estudos realizados por ANDRADE et al. (2014), também em relagdo ao processo
de sintese e caracterizacdo das nanoparticulas de silica, apresentam uma abordagem
diferente, utilizando-se de uma rota diferente para a sintese das tais particulas, porém
utilizando-se de métodos similares para a analise. Segundo os autores, o método que
utilizaram para a sintese das nanoparticulas obtiveram resultados de, em média,
particulas de 400 nanbémetros. “As nanoparticulas de silica MCM-41 foram sintetizadas
com sucesso. Foi possivel obter nanoparticulas com tamanho médio de aproximadamente
400 nm. A funcionalizagcdo dessas nanoparticulas com APTES e AS foi bem sucedida. A
conjugacéo das nanoparticulas com o aptamero anti-CEA foi obtida e confirmada por PCR.”
(ANDRADE, Edésia Martins Barros de Sousa et al. PREPARACAO E CARACTERIZACAO
DE NANOPARTICULAS DE SILICA MESOPOROSA MCM-41 FUNCIONALIZADAS COM
APTAMERO E RADIOMARCADAS COM 90 Y. 2014).
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No trabalho de 2019 de FONSECA et al. também tratando da sintese e caracterizacao
das nanoparticulas de silica, em formato anélogo as anélises realizadas pelos outros dois
estudos apresentados anteriormente. Nesse estudo, realizando as devidas analises, os
autores apresentam diametros médios de nanoparticulas de silica em aproximadamente
51 nanbémetros. “A morfologia das NSMs foi observada por MET, conforme mostrado
na Figura 8. As nanoparticulas exibiram formato esférico, com uma estrutura porosa
caracterizada por uma topografia irregular e um didmetro médio de 51+8 nm (Figura 9).
A presenca de fractais também é notada nas nanoparticulas, sendo resultante da elevada
quantidade de grupos fenil, que aumenta o espagamento entre as caudas hidrofobicas das
micelas de CTAB durante o processo de co-condensagédo do PTES/TEOS. Ao redor desse
espacamento a casca de silica € formada, gerando os fractais comentados.” (FONSECA,
Leandro Carneiro et al. Desenvolvimento de nanocompdésitos de 6xido de grafeno decorado
com nanoparticulas de silica mesoporosa como nanocarreadores de farmacos: sintese,
caracterizagéo e interagbes com sistemas biologicos. 2019. Pag. 44).

Com tais dados e informacdes em maos € possivel estabelecer trés grupos de
nanoparticulas que seréo utilizadas posteriormente neste mesmo trabalho. Utilizando de
todos os trés trabalhos, podemos estabelecer trés tamanhos médios para as nanoparticulas
de silica. O primeiro e mais proximo do que se apresenta hoje no mercado, espécies
proximas de 1 micrémetro, é a do trabalho realizado por ANDRADE et al. (2014), que
apresenta um tamanho médio de 400 nanémetros em suas particulas. J& um segundo
grupo, unindo os trabalhos de FONSECA et al. (2019) e de BELINI et al. (2002), podemos
chegar em um valor médio de 53 nanGmetros para as nanoparticulas de silica. O terceiro
grupo, utilizando-se como base o estudo realizado por BELINI et al. (2002), podemos
chegar em um ultimo valor médio para as nanoparticulas de 17 nanémetros.

DESCRICOES MATEMATICAS DAS COLUNAS CROMATOGRAFICAS

Dadas os varios mecanismos que podem ser alterados para melhorar o desempenho
das colunas cromatograficas, como a diluicdo de solventes, a mistura de solventes, a
variacdo de concentracdo da amostra a ser estudada, temperatura, entre outros diversos
aspectos fisico-quimicos, o fator primario, como descrito por SNYDER et al. (2010), € o
tamanho das particulas. Fazendo uma citagé@o direta de seu livro Introduction to Modern
Liquid Chromatography, temos as relagdes matematicas que descrevem o numero e altura
de ratos tedricos dentro de colunas cromatogréficas a partir do tamanho da coluna e da
particula que esta sendo utilizada.

“Particle size is a primary factor in determining column efficiency as measured by
the plate number N. This is illustrated in Figure 5.3 for several columns of varied particle
diameter; the plate height H (inversely proportional to N) is plotted versus mobile-phase
velocity u (proportional to flow rate). As the diameter dp of the porous particles decreases
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from 5 to 1.8 um, the plate height H decreases—corresponding to an increase in column
efficiency per mm of column length. For well-packed columns of totally porous particles,
the reduced plate height h = H/dp for a small molecule is =2, which until about 2006 was
accepted as a lower limit for well-packed columns filled with totally porous particles (Section
2.4.1).” (SNYDER et al., 2010, Cap. 5, Pag. 205.)

“The value of N reported is usually for separation conditions that are close to "ideal”
(low-viscosity mobile phase, a small, neutral solute molecule, near-optimum flow rate). This
value of N will often differ from that found for other solutes and/or operating conditions, for
reasons described in Section 2.4.1. For columns of totally porous particles, the following
equation can be used to estimate the plate number for a well-packed column and conditions

that have been optimized for maximum N:
(5.5)

Here the column length L is in mm, and the particle diameter dp is in um. Table 5.10
shows typical plate-number values (neutral solute molecules with molecular weights of =200
Da) for well-packed HPLC columns of various lengths, particle sizes and types. The values
in Table 5.10 assume a column diameter of 4.6 mm; a column diameter <2 mm can result in
values of N that are lower, possibly because of the less-efficient packing of small-diameter
columns, but mainly because of extra-column peak broadening.”).” (SNYDER et al., 2010,
Cap. 5, Pag. 245.)

APLICAGCAO DAS FORMULAS REFERENTES AS NANOPARTICULAS

Conforme apresentado e descrito no Capitulo 3 deste mesmo artigo, as férmulas
matematicas que descrevem a quantidade de pratos tedricos dependem do tamanho da
coluna cromatogréfica e do tamanho da particula. Logo, podemos relacionar os métodos
de sintese e analise descritos no Capitulo 2, referentes as nanoparticulas de silica e,
principalmente, seu didmetro, e como esses fatores interferem no desempenho de uma
coluna de cromatografia. Para poder aplicar em um parametro comparavel, o tamanho das
colunas cromatograficas que serdo abordadas, vao de: 30 mm de comprimento até 250
mm de comprimento, como descrito na Tabela 1. O didmetro das nanoparticulas que serao
estudadas ira variar de acordo com o que foi observado por BELINI et al. (2012), ANDRADE
et al. (2014) e FONSECA et al. (2019), que seguirda uma média referente ao didametro das
nanoparticulas, como descrito na Tabela 2.
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Coluna Cromatografica

Tamanho da Coluna (mm)

Coluna A 30
Coluna B 50
Coluna C 100
Coluna D 150
Coluna E 250

Tabela 1 — Tamanho das Colunas Cromatograficas em milimetros.

Particula Diametro Médio da Particula (nm)
Particula 1 400

Particula 2 53

Particula 3 17

Tabela 2 — Diametro Médio das Nanoparticulas de Silica a serem utilizadas nos célculos.

Seguindo as formulas matematicas apresentadas por SNYDER et al. (2010),

a relagcdo matematica que descreve o numero de pratos teéricos dentro de uma coluna

cromatografica é:

Sendo que, N representa o nUmero de pratos teéricos; L é o comprimento da coluna;

dp € o0 didmetro da particula em micrometros (um). A partir dos valores obtidos na Tabela 1

e na Tabela 2, é possivel determinar o nimero dos pratos teoricos.

Utilizando uma ferramenta de tabelamento e de calculos automatizada, como o

Microsoft Excel (365), podemos chegar a esses valores de maneira bastante simplificada.
As relacgdes entre as duas tabelas, seguirdo o esquema descrito na Tabela 3.

gg:ﬁgﬁlg Coluna A Coluna B Coluna C Coluna D Coluna E
Particula 1 CP1 CP2 CP3 CP4 CP5
Particula 2 CP6 CP7 CP8 CP9 CP10
Particula 3 CP11 CP12 CP13 CP14 CP15

Tabela 3 — Associacdes Entre as Tabelas 1 e 2.

O resultado dessas associacoes, CP, resulta em 15 possiveis combinacdes entre o

tamanho das colunas e os didmetros das particulas.

Realizando os calculos seguindo a férmula proposta e, transformando o diametro

das nanoparticulas de nanOmetros para micrdbmetros, obtemos os resultados mostrados

na Tabela 4.

Colegao desafios das engenharias: Engenharia quimica 2

Capitulo 17



Associagao Comprimento da Coluna | Diametro da Particula Numero de Pratos
Teoricos
CP1 30,000 mm 0,400 ym 37.500
CP2 50,000 mm 0,400 ym 62.500
CP3 100,000 mm 0,400 ym 125.000
CP4 150,000 mm 0,400 ym 187.500
CP5 250,000 mm 0,400 ym 312.500
CP6 30,000 mm 0,053 um 283.019
CP7 50,000 mm 0,053 ym 471.699
CP8 100,000 mm 0,053 ym 943.397
CP8 150,000 mm 0,053 um 1.415.095
CP10 250,000 mm 0,053 ym 2.358.491
CP11 30,000 mm 0,017 um 882.353
CP12 50,000 mm 0,017 um 1.470.589
CP13 100,000 mm 0,017 ym 2.941.177
CP14 150,000 mm 0,017 ym 4.411.765
CP15 250,000 mm 0,017 um 7.352.942

Tabela 4 - Resultado do Calculo do Numero de Pratos Tedricos.

RESULTADOS E DISCUSSOES

As andlises referentes ao possivel aumento de resolu¢do das colunas cromatogréficas
pode ser feito a partir da comparagéo entre os resultados obtidos e, calculos ja realizados
com valores mais proximos do que é utilizado no mercado. No livro Introduction to Modern
Liquid Chromatography de SNYDER, Lloyd R.; KIRKLAND, Joseph J.; DOLAN, os autores
trazem uma tabela que apresenta o0 mesmo calculo realizado Capitulo 4.

Diametro (um) Tamanho da Coluna (mm) Numero de Pratos Aproximado
5,000 30,000 2.500 - 3.000
5,000 50,000 4.500 — 5000
5,000 100,000 8.000 — 10.000
5,000 150,000 12.000 — 15.000
5,000 250,000 20.000 — 25.000
3,500 30,000 3.000 — 4.000
3,500 50,000 5.500 — 7.000
3,500 100,000 10.500 — 14.000
3,500 150,000 17.000 — 21.000
2,700 30,000 7.000 - 8.000
2,700 50,000 9.000 — 11.000
2,700 100,000 18.000 — 22.000
2,700 150,000 28.000 — 34.000
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1,800 30,000 6.000 — 7.000
1,800 50,000 10.000 — 12.000
1,800 100,000 20.000 - 25.000

Tabela 5 - Valores Relacionados por SNYDER et al.

Segundo os dados reunidos pelos autores, podemos entdo comparar os valores
dos Numeros de Pratos Teoéricos, associados a diferentes didmetros de particulas com
os calculos realizado e demonstrados na Tabela 4. Para tal, separaremos as discussdes
de acordo com o tamanho do comprimento das colunas cromatograficas, para melhor
poder analisar as relagbes que podem ser feitas. Além disso, para aprimorar ainda mais
as discussoes, serdo apenas consideradas os valores apresentados por SNYDER et al.
(2010), das particulas totalmente porosas, pois, se alteramos o tipo de particula, também

€ alterado a eficiéncia desta mesma coluna, como também demonstrados pelos autores.

COLUNAS CROMATOGRAFICAS DE 30 MM

Para determinar se existe melhoramento na qualidade das anéalises cromatograficas
para esse comprimento de coluna, foi comparado os resultados obtidos a partir dos calculos
realizado em CP1, CP6, CP11, com os valores mostrados na tabela trazida por SNYDER
et al. (2010).

A tabela de Snyder tras valores cada vez maiores de pratos teéricos conforme o
tamanho da particula diminui. Assim como & possivel observar com os célculos realizados,
nesse sentido, as menores particulas geram numeros maiores de pratos teéricos, sendo
que a menor particula (0,017 pym) esta associada a CP11 e a maior (0,400 ym) a CP1,
para este comprimento de coluna. Assim também é possivel notar que, o aumento do
Numero de Pratos Teédricos (N) é proporcional, de modo que para a CP1 o N equivale a
aproximadamente 37.500 e para o CP11 o N equivale aproximadamente a 882.353.

A Tabela 6 mostra a associagdo de diferentes tamanhos de particulas, com o
tamanho da coluna e os respectivos pratos teoricos. A ordem da tabela segue a ordem
decrescente do didmetro das particulas.

Associagéo | Tamanho da Coluna | Didmetro da Particula | Numero de Pratos Teéricos
SNY' 30,000 mm 5,000 ym 2.500 - 3.000

SNY' 30,000 mm 3,500 ym 3.000 - 4.000

SNY! 30,000 mm 2,700 ym 7.000 - 8.000

SNY' 30,000 mm 1,800 pm 6.000 - 7.000

CP1 30,000 mm 0,400 ym 37.500

CP6 30,000 mm 0,053 ym 283.019
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CP11 30,000 mm 0,017 ym 882.353
1 - Valores Trazidos por SNYDER et al. (2010).

Tabela 6 - Associagdo do Tamanho da Particula e o Numero de Pratos Teoéricos.

Desse modo, podemos concluir que a diminui¢cdo dos didmetros das particulas de 5
um para 0,017 ym, resulta em um aumento do Numero de Pratos Teoricos de 35.294,12%,
ou em valores absolutos de 2.500 pratos teéricos 882.353 pratos teoricos.

COLUNAS CROMATOGRAFICAS DE 50 MM

Para determinar se existe melhoramento na qualidade das anéalises cromatograficas
para esse comprimento de coluna, foi comparado os resultados obtidos a partir dos calculos
realizado em CP2, CP7, CP12, com os valores mostrados na tabela trazida por SNYDER
et al. (2010).

A tabela de Snyder tras valores cada vez maiores de pratos teéricos conforme o
tamanho da particula diminui. Assim como & possivel observar com os célculos realizados,
nesse sentido, as menores particulas geram nimeros maiores de pratos teéricos, sendo
que a menor particula (0,017 pym) esta associada a CP12 e a maior (0,400 ym) a CP17,
para este comprimento de coluna. Assim também é possivel notar que, 0 aumento do
Numero de Pratos Teédricos (N) é proporcional, de modo que para a CP2 o N equivale a
aproximadamente 62.500 e para o CP12 o N equivale aproximadamente a 1.470.589.

A Tabela 7 mostra a associagdo de diferentes tamanhos de particulas, com o
tamanho da coluna e os respectivos pratos tedricos. A ordem da tabela segue a ordem
decrescente do didmetro das particulas.

Associagéo Tamanho da Coluna | Didmetro da Particula | Namero de Pratos Te6ricos
SNY! 50,000 mm 5,0000 pym 4.500 - 5.000

SNY! 50,000 mm 3,5000 ym 5.500 - 7.000

SNY! 50,000 mm 2,700 ym 9.000 - 11.000

SNY! 50,000 mm 1,8000 ym 10.000 - 12.000

CP2 50,000 mm 0,400 ym 62.500

CP7 50,000 mm 0,053 ym 471.699

CP12 50,000 mm 0,017 ym 1.470.589

1 - Valores Trazidos por SNYDER et al. (2010).

Tabela 7 - Associagdo do Tamanho da Particula e o Numero de Pratos Teoéricos.
Desse modo, podemos concluir que a diminuigéo dos didmetros das particulas de 5,000

um para 0,017 ym, resulta em um aumento do Numero de Pratos Te6ricos de 32.679,76%, ou
em valores absolutos de 4.500 pratos te6ricos para 1.470.589 pratos tedricos.
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COLUNAS CROMATOGRAFICAS DE 100 MM

Para determinar se existe melhoramento na qualidade das analises cromatograficas
para esse comprimento de coluna, foi comparado os resultados obtidos a partir dos calculos
realizado em CP3, CP8, CP13, com os valores mostrados na tabela trazida por SNYDER
et al. (2010).

A tabela de Snyder tras valores cada vez maiores de pratos teéricos conforme o
tamanho da particula diminui. Assim como & possivel observar com os célculos realizados,
nesse sentido, as menores particulas geram niumeros maiores de pratos teéricos, sendo
que a menor particula (0,017 ym) esta associada a CP13 e a maior (0,400 ym) a CP3,
para este comprimento de coluna. Assim também é possivel notar que, 0 aumento do
Numero de Pratos Teédricos (N) é proporcional, de modo que para a CP3 o N equivale a
aproximadamente 125.000 e para o CP13 o N equivale aproximadamente a 2.941.177.

A Tabela 8 mostra a associagdo de diferentes tamanhos de particulas, com o
tamanho da coluna e os respectivos pratos teoricos. A ordem da tabela segue a ordem
decrescente do didmetro das particulas.

Associagao Tamanho da Coluna | Didmetro da Particula | NUmero de Pratos Teéricos
SNY' 100,000 mm 5,0000 pym 8.000 - 10.000

SNY' 100,000 mm 3,5000 ym 10.500 - 14.000

SNY' 100,000 mm 2,700 ym 18.000 - 22.000

SNY' 100,000 mm 1,8000 ym 18.000 - 20.000

CP3 100,000 mm 0,400 ym 125.000

CP8 100,000 mm 0,053 ym 943.397

CP13 100,000 mm 0,017 ym 2.941.177

1 - Valores Trazidos por SNYDER et al. (2010).

Tabela 8 - Associagdo do Tamanho da Particula e o Numero de Pratos Teoéricos.

Desse modo, podemos concluir que a diminuicdo dos didmetros das particulas
de 5,000 ym para 0,017 ym, resulta em um aumento do Numero de Pratos Teéricos de
36.764,7%, ou em valores absolutos de 8.000 pratos teéricos para 2.941.177 pratos

tedricos.

COLUNAS CROMATOGRAFICAS DE 150 MM

Para determinar se existe melhoramento na qualidade das anéalises cromatograficas
para esse comprimento de coluna, foi comparado os resultados obtidos a partir dos calculos
realizado em CP4, CP9, CP14, com os valores mostrados na tabela trazida por SNYDER
et al. (2010).
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A tabela de Snyder tras valores cada vez maiores de pratos tedricos conforme o
tamanho da particula diminui. Assim como é possivel observar com os calculos realizados,
nesse sentido, as menores particulas geram nimeros maiores de pratos teéricos, sendo
que a menor particula (0,017 ym) esta associada a CP14 e a maior (0,400 ym) a CP4,
para este comprimento de coluna. Assim também é possivel notar que, o aumento do
Numero de Pratos Teo6ricos (N) € proporcional, de modo que para a CP4 o N equivale a
aproximadamente 187.500 e para o CP14 o N equivale aproximadamente a 4.411.765.

A Tabela 9 mostra a associagdo de diferentes tamanhos de particulas, com o
tamanho da coluna e os respectivos pratos teoricos. A ordem da tabela segue a ordem
decrescente do diametro das particulas.

Associagdo | Tamanho da Coluna | Diametro da Particula [\l’\?)mero de Pratos Tedricos
SNY! 150,000 mm 5,0000 ym 12.000 - 15.000

SNY! 150,000 mm 3,5000 ym 17.000 - 21.000

SNY' 150,000 mm 2,7000 ym 18.000 - 34.000

CP4 150,000 mm 0,400 ym 187.500

CP9 150,000 mm 0,053 um 1.415.095

CP14 150,000 mm 0,017 ym 4.411.765

1 - Valores Trazidos por SNYDER et al. (2010).

Tabela 9 - Associagéo do Tamanho da Particula e o Numero de Pratos Teéricos.

Desse modo, podemos concluir que a diminuicdo dos didmetros das particulas
de 5,000 ym para 0,017 ym, resulta em um aumento do Numero de Pratos Teoricos de
36,764,71%, ou em valores absolutos de 12.000 pratos teéricos para 4.411.765 pratos
tedricos.

COLUNAS CROMATOGRAFICAS DE 250 MM

Para determinar se existe melhoramento na qualidade das analises cromatograficas
para esse comprimento de coluna, foi comparado os resultados obtidos a partir dos calculos
realizado em CP5, CP10, CP15, com os valores mostrados na tabela trazida por SNYDER
et al. (2010).

A tabela de Snyder tras valores cada vez maiores de pratos teéricos conforme o
tamanho da particula diminui. Assim como & possivel observar com os célculos realizados,
nesse sentido, as menores particulas geram nimeros maiores de pratos teéricos, sendo
que a menor particula (0,017 ym) esta associada a CP15 e a maior (0,400 ym) a CP5,
para este comprimento de coluna. Assim também é possivel notar que, o aumento do

Numero de Pratos Teédricos (N) é proporcional, de modo que para a CP5 o N equivale a
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aproximadamente 312.500 e para o CP15 o N equivale aproximadamente a 7.352.942.

A Tabela 10 mostra a associacdo de diferentes tamanhos de particulas, com o
tamanho da coluna e os respectivos pratos teoricos. A ordem da tabela segue a ordem
decrescente do diametro das particulas.

Associagdo | Tamanho da Coluna | Diametro da Particula Numero de Pratos Teoricos
SNY' 250,000 mm 5,000 ym 20.000-25.000

CP5 250,000 mm 0,400 ym 312.500

CP10 250,000 mm 0,053 ym 2.358.491

CP15 250,000 mm 0,017 ym 7.352.942

1 - Valores Trazidos por SNYDER et al. (2010).

Tabela 10 - Associacdo do Tamanho da Particula e o Nimero de Pratos Tebricos.

Desse modo, podemos concluir que a diminuicdo dos didmetros das particulas
de 5,000 ym para 0,017 ym, resulta em um aumento do NUmero de Pratos Teéricos de
46.992,5%, ou em valores absolutos de 20.000 pratos tedricos para 7.352.942 pratos
tedricos.

CONCLUSAO

Conforme apresentados nos capitulos anteriores, os métodos de sintese das
nanoparticulas de silica apresentam eficacia comprovada por diversos autores, e tem-se
em média, bons resultados quanto ao diametro dessas particulas, assim sendo, podendo
ser aplicadas no proposito deste trabalho. J& na perspectiva matematica, conforme
mostrado por SNYDER et al. (2010), o Numero de Pratos Tedricos, o primeiro de muitos
fundamentos para estabelecer a eficacia de colunas cromatograficas, depende do tamanho
da coluna, quanto maior melhor sera o desempenho, e o didmetro das particulas, quanto
menor melhor ser4 o desempenho. Dessa forma € possivel comparar colunas de mesmo
comprimento com diferentes recheios, compostos de particulas de diferentes tamanhos,
uma vez que é inutil comparar colunas de tamanhos diferentes, dado que as maiores teréo
logicamente um melhor desempenho e resolucgéo.

Considerando todos esses aspectos € possivel analisar o que se decorreu no
capitulo 5. Colunas de mesmo comprimento com tamanhos de particulas tem aumentos
significativos de Numero de Pratos Teéricos, assim sendo, conforme apresentado no
capitulo anterior, quando comparamos as maiores particulas trazidas por SNYDER et al.
(2010) e as comparamos com as que foram apresentadas por BELINI et al. (2002), temos
aumentos na casa dos 36.000%. Esse fator se deve principalmente a diferenca entre a
escala que esta sendo analisada, em que 1 micrémetro equivale a 1000 nanémetros. Dessa
forma, aumentos em percentuais na casa dos milhares sdo totalmente compreensiveis.
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Esse aumento resulta em casos como, nas menores colunas, saltos de 2.500
Pratos Tedricos para cerca de 800.000 Pratos Tedricos. E essas propor¢cdes se repetem
em colunas maiores, como mostrado principalmente pelos aumentos em percentual, que
estdo em média em 37.690,16%. Tendo como base as outras rela¢des apresentadas por
SNYDER et al. (2010) em seu livro Introduction to Modern Liquid Chromatography, como
a Altura dos Pratos Tedricos, Constante de Distribuicdo, Tempo de Retengéo, Velocidade
Média Linear, e a principal, a Resolu¢éo, de uma coluna cromatografica séo diretamente
impactados pelos aumentos no Numero de Pratos Teéricos.

Tendo que, a relagdo entre o Numero de Pratos Teoricos sendo diretamente
proporcional a Resolugéo, ou seja, quanto maior o Numero de Pratos TeGricos maior sera
a Resolucdo de uma coluna, com os dados obtidos neste trabalho é possivel corroborar
a hip6tese de que se forem aplicadas nanoparticulas de silica em colunas cromatografica
obteremos um aumento significativo na resolugdo. Também é possivel concluir que os
outros fatores que dependem do Numero de Pratos Te6ricos, como citados anteriormente,

também sofreréo alteragdo com um aumento tao substancial no Numero de Pratos Teéricos.
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