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AN INEXPENSIVE PLATE COATER FOR STATIONARY PHASES FOR THIN-LAYER CHROMATOGRAPHY. Chromatography
is a means of separating mixtures into their several components. TLC, mainly a liquid/solid process, is one of the separation techniques
most often used. It is indispensable in laboratories dealing with natural products, organic and analytical chemistry. Commercial
chromatography plates are offered at relatively high cost. In this work the construction of a hand-operated plate coater of stationary

phases of low cost and good reproducibility is described to be used in teaching laboratories and research.
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INTRODUCAO

A cromatografia ¢ um meio de separag¢do de misturas em seus vari-
os componentes. Pode ser desenvolvida de forma planar ou no interior
de colunas. O fendmeno da separacdo cromatogrdfica € de cunho
interfacial, sendo que as superficies imisciveis, fases movel e estacio-
ndria, podem ser gés-sélido, gas-liquido, liquido-liquido e liquido-s6-
lido, respectivamente'?. A cromatografia em camada delgada (CCD),
principalmente a liquido-sdlido, consiste na separaciio dos componen-
tes de uma mistura pela migracdo diferencial sobre uma camada delga-
da de adsorvente retido sobre uma superficie plana.

A CCD tem se tornado um importante método de determina-
¢do da pureza de produtos e técnica indispensavel em muitos estu-
dos bioquimicos e biolégicos. Encontra também uso geral em labo-
ratérios clinicos e industriais®.

E uma das técnicas de separacio mais amplamente utilizadas
em laboratdrios relacionados a Quimica de Produtos Naturais
(Fitoquimica), andlises organicas e organometdlicas. As razdes para
isso sdo muitas, incluindo facilidade de uso e compreensdo, ampla
aplicagdio para diferentes amostras, alta sensibilidade, grande
reprodutibilidade, rapidez na separacéo e relativo baixo custo. Uma
variedade de aparelhos para CCD encontra-se disponivel no comér-
cio®.

Permanece sendo também um dos principais métodos para o
fracionamento de classes de lipideos e ¢ crescentemente usada para
determinar a origem botanica, poténcia e potencial de sabor de ve-
getais (ex. ervas e temperos). Na industria farmacéutica € usada para
andlise de misturas complexas. Continua sendo amplamente empre-
gada para padronizacdo de plantas usadas na medicina tradicional®.

Como o fundamento da técnica estd, principalmente, no feno-
meno da adsor¢do, grande variedade de adsorventes esta disponivel
no mercado. Na CCD dispde-se de uma variedade de materiais de
revestimento; entre os adsorventes mais utilizados estdo silica,
alumina, celulose e poliamida, sendo a silica gel, o mais
freqiientemente usado. A preparagdo das placas cromatograficas pode
ser executada no préprio laboratério de andlise, pelo método do
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espalhamento. Para tal método existem, no mercado, “espalhadores”,
0s quais visam mais a preparagdo de placas com 20 cm de compri-
mento e largura varidvel®. Espalhadores adaptados também podem
ser construidos no préprio laboratdrio.

Sado também oferecidas placas prontas (placas de vidro ou fo-
lhas de aluminio ou pléstico, pré-revestidas). A principal vantagem
das folhas de aluminio ou plastico ¢ a facilidade de corte com te-
soura no tamanho e na forma desejadas, mas tém a desvantagem de
se curvarem no tanque cromatografico®.

Devido a indisponibilidade de recursos financeiros ou a reducdo
de custos, a construgdo de aparelhos adaptados para uso em labora-
térios de quimica mostra-se uma alternativa bastante vidvel™.

O objetivo deste trabalho foi desenvolver um equipamento
espalhador de fase estaciondria de baixo custo e facil manuseio que
permita a fabricagdo manual de camadas delgadas sobre placas de
vidro com obteng¢do de superficies uniformes.

MATERIAIS E METODOS
Construcio do aparelho

Todos materiais utilizados na fabricagio do suporte, do espalhador
e das placas foram adquiridos no comércio de materiais para cons-
trucdo, papelarias, vidragarias e também de materiais reaproveitados
da secretaria de servicos gerais da UNIFAL-MG (Universidade Fe-
deral de Alfenas). A Tabela 1 descreve todos os materiais utilizados
na fabricacdo do equipamento juntamente com seu orgamento.

Para a montagem do espalhador foi feito um suporte de madeira
tipo MDF obtido na secretaria de servi¢os gerais da UNIFAL. Sobre o
mesmo, foram colocadas duas cantoneiras de aluminio (perfil “L” em
aluminio) paralelas entre si em uma distancia de 10 cm. Duas tiras de
borracha esponjosa também foram anexadas as cantoneiras. Utilizan-
do-se placas de vidro com dimensdes 10 x 4,5 ou 10 x 3,5 cm, pode-se
alinhar de 10 a 15 placas em cada aplicacdo. Duas hastes de aluminio
(perfil chato em aluminio) contendo parafusos (Figuras 1-3) foram uti-
lizadas para prensar e nivelar as placas de vidro.

O aplicador da fase estaciondria foi produzido a partir de uma
régua pldstica adquirida em papelaria (Figura 3). A régua foi corta-
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Tabela 1. Relacdo de materiais necessdrios para fabricagdo do
suporte e espalhador de silica

Material Preco (R$)
Perfil chato em aluminio 25 mm x 25 mm x 120 cm 4,50
Perfil “L” em aluminio 25 mm x 25 mm x 120 cm 3,50
Borracha esponjosa 15 mm x 15 mm x 120 cm 4,50
Parafusos (4) 0,50
Régua de plastico 1,00
Cola de aluminio (100 g) 2,60
Cola p/ borracha (100 mL) 0,70
Placa de MDF 15 mm 18 x 65/10 x 55 cm 4,00
1 Placa de vidro 0,25
Custo total 21,55

/' _,Perfil chato em aluminio

25mm

Borracha pneumética
15mm x10mm

Perfil "L” em aluminio
25mm x25mm

____Placa de MDF
# 15mm

Placa de MDF
~ # 15mm

Figura 2. Vista em perspectiva

da em quatro partes nas dimensdes 8,85 e 7,0 cm de comprimento
e colada em forma retangular com cola do tipo epdxi. Cada pedaco
foi lixado até diminuir sua espessura de modo que ficassem com
alturas finais de 0,3; 0,5; 0,7 ¢ 1,0 mm.

Aplicacio da fase estacionaria sobre as placas

Para a preparagdo das cromatoplacas, aplicou-se a silica gel 60
(Merck) em suspensdo com dgua destilada na propor¢ao de 15 g de
silica gel para 30 mL de agua destilada. O aplicador foi transporta-
do manualmente de uma extremidade a outra do suporte, com velo-
cidade constante, produzindo uma camada homogénea de silica so-
bre as placas de vidro. O excesso de fase estaciondria cai sobre um
papel descartavel colocado posteriormente ao aparelho, no lado con-
trdrio do inicio da aplicacdo. As placas foram deixadas no ambiente
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Figura 3. Aplicador de fase estaciondria mostrando suas medidas finais em

milimetros (mm)

DETALHE 03

Figura 4. Detalhe do espalhador mostrando as alturas finais em milimetros
(mm) para cada espessura possivel de fase estaciondria

até se tornarem opacas e posteriormente ativadas em estufa 105 °C
por 30 min. Estas placas foram utilizadas em laboratdrios de aulas
préticas de quimica orgéanica e de pesquisa fitoquimica.

RESULTADOS E DISCUSSAO

O equipamento construido produz placas com camadas delga-
das de silica com espessura regular, como mostrado na Tabela 2,
onde os dados apresentados consistem nas médias das espessuras
mensuradas em dez pontos de cada uma das seis placas confeccio-
nadas com o aparelho espalhador de fase estaciondria, seguidos de
seus respectivos valores de desvio padrdo. Através de andlise de
variancia (ANOVA), as médias foram consideradas estatisticamente
iguais (P > 0,10) entre as seis placas utilizadas no teste. Além disso,
as placas forneceram depois de ativadas, alta reprodutibilidade nos
resultados de andlises qualitativas quando empregadas na separagio
de mistura de compostos sintéticos ou de extratos vegetais, auxilian-
do na deteccio de substancias puras, ou de perfis cromatograficos.

Algumas adaptagdes feitas foram determinantes para o bom
funcionamento deste aparelho. As duas tiras de borracha pneum4-
tica anexadas as cantoneiras permitiram a obtencdo de uma cama-
da delgada regular nas diversas placas de vidro. As placas ao serem
prensadas pelos perfis chatos de aluminio promovem uma deforma-
¢do na borracha, de tal forma que sdo corrigidas possiveis diferen-
cas de espessura do vidro. O aplicador foi construido de tal forma
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Tabela 2. Espessura da camada de silica (mm) depositada em seis
placas de vidro com auxilio do aparelho espalhador de fase estaciondria

Placas
1 2 3 4 5 6
0,384 0,342 0,358 0,339 0,346 0,342
(0,079) (0,080) (0,055) (0,018) (0,042)  (0,032)

Os dados apresentados consistem nas médias das espessura mensuradas
em dez pontos de cada uma das seis placas confeccionadas com o
aparelho espalhador de fase estaciondria, seguidos de seus respectivos
valores de desvio padrdo. Através de andlise de variancia (ANOVA),
as médias foram consideradas estatisticamente iguais (P > 0,10) entre
as seis placas utilizadas no teste.

que possibilita a obtengdo de quatro diferentes espessuras de fase
estaciondria, sendo possivel utilizar as placas produzidas tanto para
uso analitico quanto em CCD preparativa*. A espessura da camada
depositada € determinada pela posi¢@o inferior e contrdria a0 movi-
mento do espalhador sobre as placas.

Os resultados das andlises de substdncias sintéticas e naturais
por CCD realizadas no laboratério de Fitoquimica e laboratério de
Organica da UNIFAL-MG, utilizando o equipamento proposto, t€ém
sido reprodutiveis e tteis no isolamento de compostos organicos.

Em relacdo ao preparo da camada delgada deve-se tomar os
devidos cuidados ao manipular a silica gel. E indispensavel o uso
de mascaras durante a pesagem e homogeneizacio da silica. Ou-
tras fases estaciondrias, além da silica, podem também ser empre-
gadas neste dispositivo. Para melhor conservacdo do aparelho, re-
comenda-se além de dgua utilizar somente etanol como solvente
organico. O uso de acetona, diclorometano ou triclorometano, por
exemplo, pode atacar os constituintes pldsticos do aparelho.

Finalmente, o custo total do aparelho, R$ 21,55, representa uma
economia significante, uma vez que, equipamentos comerciais si-
milares sdo vendidos com prego de até R$ 1.000,00'.
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CONCLUSOES

O equipamento espalhador de silica em placas para execugio de
CCD foi facilmente produzido através de materiais obtidos em co-
mércio local e/ou de materiais reaproveitados. Devido ao seu baixo
custo de produgdo e elevada performance, pode ser utilizado para
fins de pesquisa cientifica ou em aulas préticas que envolvam CCD.
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