Roteiro de Aula Prática V - Separação de Fenazinas Sintéticas Derivadas da -Lapachona e de seus N-óxidos – um Exemplo de Sistema de Solventes não-aquoso.

Guide for Practical Lesson V – Separation of Synthetic Phenazines Derived from b-Lapachone from its N-oxides – an Example of a Non-aqueous Solvent System.

Amostra: 100mg da mistura de reagente e produto da reação da fenazina da  Nor -lapachona com ácido meta-cloro-perbenzóico (esquema abaixo).

Sample: 100mg of the mixture of reagent and product of the reaction of -Nor-lapachone with meta-chloro-perbenzoic acid (reaction scheme below).
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Sistema de solventes: hexano:ACN:MeOH 1:1:0,5

Solvent system: hexane:ACN:MeOH 1:1:0,5
Fase móvel: fase superior, 2ml/min. a 850RPM

Mobile phase: upper phase, 2ml/min. at 850RPM

Procedimento Geral:

General Procedure:

1. “Desaerar” o sistema de solventes (sem separar as fases)

Degass the solvent system (without separating the two phases)

2. Bombear a fase estacionária para dentro da coluna no sentido cabeça-cauda, neste caso.

Pump the stationary phase into the coil in the head-to-tail direction in this case

3. Após a coluna estar cheia de fase estacionária, iniciar a rotação e bombear a fase móvel até sair todo o excesso de fase estacionária (será verificado quando apensa a fase móvel estiver saindo da coluna). Neste ponto o equilíbrio da coluna foi atingido e podemos injetar a amostra.

After the coil is filled with stationary phase, start rotation and pump the mobile phase until all the excess of stationary phase comes out of the coil (this will occur when only mobile phase comes out from the coil). At this point, the equilibrium is attained and the sample can be injected.

4. Anotar o volume do excesso de fase estacionária que saiu da coluna (“front” do solvente). Injetar a amostra (deve estar dissolvida preferencialmente em ambas as fases).

Write down the volume of stationary phase that comes out from the coil (solvent front). Inject the sample, which is preferentially dissolved in the two phases.

5. Coletar frações de 4ml até o tubo 30 e desligar a rotação.

Collect fractions of 4ml until tube 30 and stop rotation

6. Fracionar o que ficou retido dentro do aparelho

Collect fractions of the retained compounds.

Perguntas: Questions:

1. Qual o volume total da coluna (Vc)? What is the total coil volume (Vc)?

2. Qual o volume de fase estacionária dentro da coluna (Vs)? What is the volume of stationary phase into the coil (Vs)?

3. E o de fase móvel (Vm)? And that of the mobile phase (Vm)?
4. Com os dados acima, calcule o K da fenazina da Nor - lapachona. Using the data above, calculate K for theNor-lapachone. 

5. Qual a percentagem de fase estacionária retida dentro da coluna (SF)? What is the percentage of stationary phase retained in the coil (SF)?
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