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Préconcentration sur

Silice Chélatante Chargée en Fe

Possibilités d’Application a
I’Analyse du Catéchol et

de ses Dérivés™™

Antoine A. Descombes et Werner Haerdi*

Abstract: Preconcentration of organic compounds on a iron(11)-loaded 8-hydroxyquino-
line-silica chromatographic pre-column is described. The compounds tested include
amino acids, phenol, catechol, resorcinol, hydroquinone, and some other aromatic di-
hydroxy species, of which only the ortho-dihydroxy compounds are retained by this
metal-loaded silica. As a model, the effect of pH, ionic strength, and flow rate on the
retention of catechol is discussed. — Acetic acid is used as the eluent. The effect of the acid
concentration and flow rate on the efficiency of elution is also discussed. An application
to the chromatography of some catecholamines is presented.

L’analyse de composés présents a [’état
de traces dans les matrices naturelles com-
plexes (eau, liquides physiologiques, etc.)
doit le plus souvent ¢&tre précédée
d’opérations de purification et de précon-
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centration. La méthode la plus répandue
dans ce domaine est I’extraction liquide-li-
quide qui est, cependant, susceptible de
provoquer des pertes et des contamina-
tions. Une alternative a cette méthode est
I'utilisation de I’extraction liquide-solide:
la matrice naturelle percole sur une préco-
lonne remplie d’un support solide qui con-
centre sélectivement les composés a analy-
ser; la préconcentration terminée, on récu-
pere ces composés par le choix judicieux
d’une phase éluante. Le couplage précon-
centration-séparation par chromatogra-
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phie liquide a haute performance (HPLC)
peut étre facilement automatisé.

Les composés organiques apolaires se-
ront préconcentrés sur une silice a phase
inversée!"! alors que, comme ’ont démon-
tré de récents travaux, |'utilisation d’une
silice chargée en métal permet la rétention
des composés polaires du type bases de
Lewis>3,

La 8-hydroxyquinoléine ou «oxine» (Q)
posséde deux atomes donneurs d’électrons
(1 azote et 1 oxygene) qui sont susceptibles
de former un chélate; cette propriété bien
connue de Q a permis la préconcentration
d’espéces métalliques ' ainsi que leur sépa-
ration chromatographique®, lorsque ce li-
gand est fixé sur silice. Shahwan et Jezo-
rek ® ont utilisé Q, fixée sur silice (SQ) et
chargée en Fe™ (SQ-Fe), pour séparer par
chromatographie les phénols. La formule
de la phase (SQ) est développée a la Fig. 1.

Fig. 1. Représentation de la silice chélatante

S0.

La «surface métallique» est obtenue grace
aux constantes de complexation impor-
tantes qui lient SQ a Fe™ (en millieu
aqueux: constante de stabilité IgK, = 13.0,
lgK, = 12.3, 1gK, = 11.6, produit ionique
pK =43.5).











