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VDSpher

Alto grau de
pureza

Ampla variedade de
fases de separacao

Excelente reprodutibilidade
entre lotes distintos

Diversos tamanhos de
particulas

Alta qualidade ligante e
de »endcapping«

Colunas Cromatograficas Fabricadas
em Berlim

Desde 1987 a VDS optilab produz colunas croma-
togréficas de diversos tamanhos e com grande va-
riedade de fases disponiveis. A alta qualidade de
nossos produtos impressiona clientes de todas as
areas de pesquisa e desenvolvimento e controle
de qualidade, desde universidades a autoridades
reguladoras até empresas de pequeno, médio e
grande porte da industria quimica e farmacéutica.
Gracas a fusdo entre Muder e Wochele GmbH em
2002, os clientes VDS passaram a lucrar com o
conhecimento e experiéncia de ambas as empre-
sas. Como resultado, passamos a desenvolver nos-
sas proéprias fases baseadas em silica gel esférica
e apresentada em 2007 sob a marca VDSpher.
Apés este importante lancamento, a VDS Optilab
mantém o continuo desenvolvimento da linha de
produtos, oferecendo uma ampla gama de tama-
nhos de poros e diametros de particulas, bem
como suas modificagdes usadas com sucesso em
fase normal e reversa, HILIC e cromatografia de
troca i6nica. Nossos produtos atendem desde a
fase analitica até a escala semi-preparativa.
VDSpher, desenvolvida para usuarios que pre-
ferem andlises simplificadas e rapida. Conheca
nossa linha de fases de separacédo:

VDSpher® Classic e PUR p. 4
VDSpher® Fases Normal p. 7
VDSpher® Fases Reversas p. 8
VDSpher® PUR HILIC p.14
VDSpher® Troca I6nica p.16
U-VDSpher® PUR p.16
VDSpher® OptiAqua p.18
VDSpher® OptiBio p.19
VDSpher® MS p.22
VDSpher® Preparativa p.23

VDSpher® Flash p.25




Os diametros de particulas disponiveis vao de
1.8 pm até 55 pm. Tamanhos maiores de parti-
culas (ex 120 pm) também podem ser oferecidos.
A grande seletividade analitica (desde UHPLC até
HPLC preparativo), permite mudancas de tama-
nhos diferentes de particula. Para o usuario, as
fases VDSpher permitem o escalonamento orien-
tado desde a fase HPLC analitica até a HPLC semi
preparativa ou preparativa em escala de producdo
nupscaling«. O processo reverso de escalonamen-
to »downscaling« também é possivel, sem a ne-
cessidade de diversos testes e perda de tempo.
Para a fase analitica, os produtos VDSpher tem
tamanho de poro de 100 A e ¢ adequada para
analitos de pequeno a médio peso molecular.

VDSpher® Colunas Cromatograficas X

Para andlise de moléculas maiores, a VDS optilab
oferece silica de poro maior, com tamanhos na
faixa de 150 A a 1000 A. Para aplicacdes prepa-
radas em escala produtiva, as fases de separacdo
com 75 A também fazem parte do nosso portfolio.
Beneficie das vantagens de nossas fases VDSpher:

excelente estabilidade entre lotes

— largo espectro de seletividade

— seletividade eficiente

— silica com alto teor de pureza

— poros com tamanhos regulares

— particulas com distribuicdo uniforme

— excelentes valores de pratos teoricos

Fases de separacdo VDSpher® estédo disponiveis a uma grande variedade de

aplicacoes:

UHPLC

RP

HPLC

VDS

HILIC

semiprep.
HPLC

LC/MS
NP
e A Me'f
b2 Flash
IEC
prep.
HPLC




X VDSpher® Classic e PUR

Silicas Basicas: VDSpher® Classic e VDSpher® PUR

Toda as fases VDSpher sdo baseadas em duas
bases de silica: VDSpher Classic e PUR. O que
diferencia uma da outra essencialmente é o teor
de pureza. As especificagbes fisicas de ambas
estdo resumidas na Tabela 1.

A pureza da silica de base influencia visivelmente
na separagao cromatografica, a quantidade de
metal presente altera as propriedades do gel de
silica e da superficie (Figura 1). Sendo assim,
as interagdes das partes metalicas durante as
analises ndo devem ser negligenciadas, conforme

ilustrado na Figura 2. Devido ao maior teor de
metal da fase VDSpher Classic 100 C18-E, as
andlises tomam mais tempo em comparacao com
a linha VDSpher PUR C18-E.

Todas as linhas VDSpher (Classic e PUR) sdo ade-
quados para escala analitica, semi preparativa
e preparativa. De modo geral, recomendamos
VDSpher PUR para praticas analiticas e VDSpher
Classic para fins semi e preparativos.

VDSpher® Classic
Poro [A] 75 100 150 200 300 1000 100 150 200 300
Superficie [m?/g] 500 320 175 130 90 30 320 175 130 90
}’r‘;f;‘g’?e do Poro 08 08 08 08 08 08 08 08 08 08
ff;:]”cetra‘?% deSi 9995 9997 99.97 9997 9997 99.97 99.995 99.995 99.995 99.995
Fggfﬂ‘?“‘ia de Metais  _155 <100 <100 <100 <100 <100 <20 <20 <20 <20
Densidade [g/ml] ~ 0.45 0.45 045 045 045 042 045 045 045 045

Tabela 1: Especificagdes fisicas da Silica VDSpher Classic e PUR.

Silica mais Hidrofébica

Silica mais hidrofilica

-

VDSpher® Classic

>

VDSpher® PUR

<
Alto teor de Metal

|
Baixo teor de Metar

Figura 1: Influéncia do teor de metal quanto a hidrofobicidade da silica.



VDSpher® Classic e PUR P2d

VDSpher® Classic vs VDSpher® PUR

er
C d (1) Benzene (3) Anthracene ﬂXC i M
(2) Naphtalene h ® CO/WNA
VDSpher

signal [mV] Columns 5 um, 250 mm x 4.6 mm
150 3 ® VDSpher® Classic 100 C18-E
g o VDSpher®  PUR 100 C18-E
125 — © . .
] X Chromatographic conditions
100 i o ° Solvents: A: Acetonitrile
] B: Water
75 —
] Method: isocratic
50 - L 85%A/15%B
25 f n l J l Flow rate: 1.0 mL/min
0 = T ‘ LI ‘ LI ‘ LI ‘ LU ‘ LU ‘ LU ‘ T ‘ T ‘ T ‘ Pressure: VDSpher@ ClaSSiC: 6.1 MPa
10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 VDSpher® PUR: 5.0 MPa
elution time [min] Temp.: 30°C

Detection: UV 254 nm
© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)
or contact us: info@vdsoptilab.de

Figura 2: Influéncia da pureza da silica no tempo de reten¢do: VDSpher Classic 100 C18-E vs VCSpher PUR 100 C-18-E.
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Figura 3: Informe da distribuicio do tamanho das © 2017 VD5 optilab Chromatographietechnik GmbH

particulas de 3 silicas VDSpher.
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Iniciando pelas silicas basicas VDSpher Classic e PUR, oferecemos um grande numero de diferentes

VDSpher® Classic e PUR

modificacdes de fases de separacdo, exibidas esquematicamente em nossas folhas de fluxo abaixo.

VDSpher® Phases for NP Separations
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VDSpher® Phases for RP Separations
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Fases Normal VDSpher®

Para cromatografia de fase normal, diversas silicas
sem modificagdes bem como modificados estdo
disponiveis. Inimeras possibilidades de produtos
de fase normal podem ser produzidas. As Tabela 2
(pag 7) e 3 (pag 8) fornecem um resumo das

Fases Normal VDSpher® X

modificagdes disponiveis VDSpher Classic e PUR
para fase normal bem como suas especificacdes
fisicas. O tamanho das particulas disponiveis
podem ser encontradas em nossa lista atual de
precos.

VDSpher® Classic e PUR Normal Phase Modifications

Phase Modification Endcapping USP Code
SIL 1112 none no L3
Diol @ dihydroxy alkyl no L20
CN "] alkyl nitrile yes L10
CN-SE alkyl nitrile yes (special) L10
NH, [ alkyl amine no L8

AP [ alkyl amine no ---
DAP [ alkyl amine no ---

' Disponivel também como U-VDSpher para UHPLC.
2 Disponivel também como VDSpher Flash.

Tabela 2: VDSpher Classic e PUR fase normal.

A principal vantagem a ser destacada é a modi-
ficacdo quimica da silica, permitindo o rapido e

equilibrio e excelente indice de reprodutibilidade
mesmo com a variagdo do teor de dgua da fase
moével, livrando do comum problema de gradiente.

Além disso, deve-se considerar os grupos silanois
na superficie da silica correspondendo um abien-
te ligeiramente acido, enquanto as modificacoes
amino possuem efeito alcalino. Em contraste, Diol
e NC sdo consideradas modificagcdes neutras.

Dependendo do tipo de modificacdo, diferentes mecanismos podem ser usados para separagao:

— SIL: interagOes polares, alta atividade dos grupos silanéis

— Diol: interagcdes polares, atividade dos grupos silanois presente

— CN: interagdes polares, interacdes N-N, interacdes hidrofébicas, baixa atividade dos grupos silanéis

— CN-SE: interacdes polares, interacdes N-N, interacdes hidrofébicas, sem atividade dos grupos silanéis

— NH,: interagdes polares, interagdes hidrofilicas, troca iénica, atividade dos grupos silantis

— AP: interagGes polares, interagdes hidrofilicas, troca i6nica, atividade dos grupos silandis

— DAP: interacGes polares, interacoes hidrofilicas, troca i6nica, atividade dos grupos silanéis
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Fases Reversas VDSpher®

Physical Specifications of VDSpher® Classic e PUR Normal Phases

Phase Available Pore Sizes [A] Carbon Content [%]  Nitrogen Content [%] pH Range
Classic: 75, 100, 150, 200,
SIL 300, 1000 0] (0] 2-8
PUR: 100, 150, 200, 300
Diol Classic e PUR: 100 4.5 (0] 2-8
CN Classic e PUR: 100 6.5 1.3 2-8
CN-SE PUR: 100, 150 100 A: 7.0, 150 A: 50 100 A:1.5,150A: 1.2 2-9
NH, Classic e PUR: 100 4.0 1.5 2-75
AP Classic: 100 4.2 1.5 2-75
DAP Classic: 100 4.5 2.3 2-75

Tabela 3: Especificacdes Fisicas VDSpher® Classic e PUR de fases normais.

Fases Reversas VDSpher®

Cromatografia de fase reversa (RP) é atualmen-
te o método HPLC usado com maior frequéncia.
O numero de fases reversa aumenta constante-
mente e na medida do possivel, uma fase es-
tacionaria correspondente estd disponivel para
cada problema de separagdo. Um bom exemplo
é a propria C18, que ha muito tempo deixou de
ser apenas C18, trazendo ao mercado diferentes
tecnologias de modificagdes e endcapping, resul-
tando em diferentes adaptacdes de fases C18.
Até mesmo nossa marca VDSpher passa por

constante desenvolvimento e oferece inumeras
modificagdes e variagoes.

Disponibilizamos diversas modifica¢des para C18,
C8, C4, Phenyl e CN. Uma visao geral das pos-
sibilidades oferecidas pela VDS é apresentada
na Tabela 4. Além disso, oferecemos também
adatagoes em nossa linha de produtos VDSpher
OptiAqua, VDSpher OptiBio e VDSpher MS, que
serdo apresentadas nas paginas a seguir.
Abaixo, comparativo entre colunas C18 em relagcdo
as modifica¢bes e variagdes disponiveis.

— C18-NE ligagdo monomeérica sem endapping

— C18-E ligagdo monomérica endcapping liquido
- C18-SE ligagdo monomérica endcapping gasoso
- C18-M ligagao polimerica sem endcapping

- C18-M-E ligacdo polimerica endcapping liquido
- C18-M-SE ligacdo polimerica endcapping gasoso
- C18-H ligagdo Unica espacador polar




Fases Reversas VDSpher® X

VDSpher® Classic € PUR Reversed Phase Modifications

Phase Modification Endcapping USP Code
C18-E (12 Ci8 yes L1
C18-NE C18 no L1
C18-SE ci18 yes (special) L1
C18-M C18 no L1
C18-M-E @ ci18 yes L1
C18-M-SE ["! Cc18 yes (special) L1
C18-H 2] Cc18 yes (polar) L1
C8-E cs yes L7
C8-SB Cc8 yes L7
C8-NE c8 no L7
C8-SE Cc8 yes (special) L7
C8-M c8 no L7
C8-M-I c8 no L7
C8-M-E cs yes L7
C8-M-SE c8 yes (special) L7
C8-H Cc8 yes (polar) L7
C4-E C4 yes L26
C4-SE C4 yes (special) L26
Phenyl-E ['] alkyl phenyl yes L11
Phenyl-SE alkyl phenyl yes (special) L11
Phenyl-B alkyl phenyl yes L11
CN-RP ] alkyl nitrile yes L10
CN-SE-RP alkyl nitrile yes (special) L10

[l Também disponivel como U-VDSpher® para UHPLC (verifique se¢do Fases U-VDSpher®).
[ Também Disponivel como VDSpher® Flash para cromatografia flash (Verifique secdo VDSpher® Fases Flash).

Tabela 4: \/DSpher® Classic e PUR reversed phase modifications.

Dependendo do tipo de reagente utilizado, li-
gacodes Unicas (»monomérica«) ou multiplas (»po-
limerica«) dos grupos superficiais de silandis sdo
produzidas, resultando em uma estrutura linear
ou ramificada. Entretanto, por razdes de impedi-
mento do perfil estérico, nem todos os grupos
silanois presentes podem ser modificados, por
esse motivo as fases ainda apresentam atividade
dos grupos silandis. Para reduzir esta atividade
ou até mesmo neutraliza-la, o endcapping com
trimetilclorosilano (TMS) é realizado em uma etapa
subsequente. O modelo de reacdo do endcapping
também desempenha um papel muito importante

nesta etapa: em fase liquida, aproximadamente
40% dos grupos silanois podem reagir com TMS,
enquanto na fase gasosa a reagdo chega até 99%.
Outra variavel é o reagente usado para modificar
o0 mondémero, 0 mesmo carrega um grupo polar
que serd usado como um »espagador polar« das
cadeias C18. As propriedades especiais desta
fase sdo descritas detalhadamente adiante. Assim
surgem as diferentes fases VDSpher C18, partindo
da combinacdo de modificacdes e métodos de
endcapping descritos acima.
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Fases Reversas VDSpher®

As ligagdes e o endcapping exercem influéncia
decisiva sobre a hidrofobicidade das fases.
Quanto maior a quantidade de carbonos em li-
gacdes multiplas de uma fase, maior serd o com-
portamento hidrofébico.

Por outro lado, os grupos livres de silanois exer-
cem efeito hidrofilico. O comportamento das fases
VDSpher C18 é exibido na Figura 4. Para critérios
comparativos, as duas fases VDSpher OptiAqua
e OptiBio foram consideradas.

Hidrofilico Hidrofébico
< >
VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher®

OptiAqua OptiBio
100 A 100 A 100 A 100 A 100 A 300 A 100 A 100 A 100 A
C18-H ci8 C18-NE C18-E C18-SE ci18-v C18-M C18-M-E C18-M-SE
-« -
Hidrofilico Hidrofébico

Figura 4: Hidrofobicidade das modificagées C18 da VDSpher®.

A Figura 5 e Figura 6 ilustram o comportamen-
to de separacdo das diferentes fases reversas
VDSpher. A separacdo dos compostos benzeno,
naftaleno e antraceno (Figura 5) difere de acordo
com o teor de carbono em cada coluna. A fase
mais hidrofébica, VDSpher Classic 100 C18-M-SE,

retarda a deteccdo do antraceno quando com-
parada com a fase VDSpher Classic 100 C18-E
de hidrofobicidade média, por fim, a fase mais
hidrofilica VDSpher Classic 100 C18-H permite
retencdo significativamente mais rapida dos ana-
litos hidrofébicos citados.

VDSpher® Classic 100 C18-E vs C18-H vs C18-M-SE

(1) Benzene (3) Anthracene

(2) Naphtalene

ged.Mer

.U . Colwm
VDSpher

signal [mV] Columns 5 pm, 250 mm x 4.6 mm
— VDSpher® Classic 100 C18-H
150 3 VDSpher® Classic 100 C18-E
125 1 Py VDSpher® Classic 100 C18-M-SE
100 Carbon C18-H: 11.5%
] (5] content: C18-E: 16.8%
75 B C18-M-SE:  20.0%
50 —f A l Chromatographic conditions
25 | J L Solvents: A: Acetonitrile B: Water
o 3 Method: isocratic, 85% A/15% B
L L L L L O
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100 Flow rate: 1.0 mL/min
elution time [min] Temp.: 30°C
Detection: UV 254 nm

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)
or contact us: info@vdsoptilab.de

Figura 5: Influéncia da hidrofobicidade das diferentes fases VDSpher® C18 na retencéo de analitos. Comparagdo entre VDSpher®
Classic 100 C18-E, VDSpher® Classic 100 C18-H and VDSpher® Classic 100 C18-M-SE.



Fases Reversas VDSpher® X

Outra condicdo que pode definir caracteristicas particulares de seletividade é o grupo polar de cada fase.
A Figura 6 mostra a purificacdo da insulina (Pico nimero 2) entre as fases VDSpher Classic 100 C8-E
e VDSpher Classic 100 C18-H. A fase VDSpher Classic 100 C8-E foi selecionada por possuir carga de
carbono semelhante g de VDSpher Classic 100 C18-H. Na fase VDSpher Classic 100 C8-E, o tempo de
retencao da insulina acontece entre suas impurezas, enquanto que na fase »polar« VDSpher Classic 100
C18-H, o tempo de retencdo da insulina é maior do que para as impurezas.

Purification of Insulin Using Different Reversed Phase Modifications

with Comparable Carbon Load

[ 3)
10.0% C 11.5% C
©
(1)
(1]
[2)
(2]
_N\/;__i A’V
0 5 10 15 20 0 5 10 15 20 25

elution time [min]

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

elution time [min]

Figura 6: Diferente seletividade na purificagdo da insulina usando diferentes fases reversas VDSpher: Comparagdo entre VDSpher®

Classic 100 C8-E e VDSpher® Classic 100 C18-H.

A coluna com fase VDSpher PUR 100 C18-E é um
excelente ponto de partida para muitos problemas
de separacdo, possui média hidrofobicidade e
baixa atividade de grupos silanéis.

Esta coluna prova seu valor em muitas aplicagdes
como: isolamento de substancias naturais na de-
terminacdo da cafeina no café, cha e outras be-
bidas contendo cafeina (Figura 7) bem como
determinacdo de aminoacidos.

A fase VDSpher C18-SE, que ndo apresenta qual-
quer atividade de grupos silandis € ligeiramente
mais hidrofébica. Substancias hidréfobicas serao,
portanto, retardadas nesta fase. Além disso, devi-
do ao endcapping completo e consequentemente
uma condicdo inerte, a andlise de substancias
alcalinas é melhor implementada e uma maior

estabilidade é alcancada em meios acidos fortes
e ligeiramente alcalinos.

A fase sem endcapping VDSpher PUR 100 C18-NE
também estd disponivel, caso a atividade dos gru-
pos silandis sejam relevantes durante a separacao.
Os grupos livres de silanol também facilitam a
utilizacdo em fases aquosas, comparando-se com
fases com endcapping. Para trabalhar com 100%
de agua na fase movel, recomendamos a fase
bastante hidrofilica VDSpher PUR 100 C18-H. O
espacador polar garante que as cadeias C18 ndo
colapsem apesar do alto teor de agua. A VDSpher
PUR 100 C18-H ¢, portanto, ideal para a andlise
de analitos polares e biomoléculas menores so-
lGveis em agua.

11
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Fases Reversas VDSpher®

METHYLXANTHINES — Determination of Caffeine in Drinks

er
. ¢ 4 M
= VDSpher
_ 0 pher
= 100 |
E, 75 Coffee
T 50 ] Column 5pm, 150 x 4.6 mm
5 VDSpher®  PUR 100 C18-E
w25
0 -
1 Chromatographic conditions
100
= 1 Solvents: A: Water
75 . B: Methanol
< ] Decaffeinated emnane
— 50 - Coffee Method: isocratic
c ] 73% A/27%B
D
“ Flow rate: 0.8 mL/min
E Temp.: 25°C
15 1] P
'g' E Detection: UV 254 nm
E, 10; e Caffeine
© ] Q
c 54 /
F ~ N
| A
—_ —_— —_—
0 2.5 5.0 7.5 10.0 12.5 15.0 @) N N

elution time [min]

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)

or contact us: info@vdsoptilab.de

Origin: F. Bezold, M. Minceva (Technische Universitét Miinchen,
Biothermodynamics)

Figura 7: Determinagéo de cafeina em bebidas usando VDSpher® PUR 100 C18-E.

As fases VDSpher C18-M, VDSpher C18-M-E e
VDSpher C18-M-SE podem ser selecionadas para
aplicagdes hidrofébicas. Essas fases possuem carga
de carbono bastante elevada devido as ligacbes
multiplas. A estrutura superficial ramificada, pro-
tege efetivamente a superficie da silica, de modo
que, mesmo com alta hidrofobicidade, é possivel
trabalhar com eluente 100% aquoso. A fase
VDSpher C18-M também possuem versées com
encapsulamento liquido, VDSpher C18-M-E, como
também com encapsulamento gasoso, VDSpher
C18-M-SE, essas modificagdes permitem a escolha
da melhor fase perante a influéncia dos grupos
silanéis e do teor de carbono. Todas essas mod-
ificacdes descritas ndo se limitam apenas a C18,

12

um grande numero de diferentes modificacdes de
fases VDSpher estdo disponiveis para C8 e C4
também. Devido g baixa carga de carbono em com-
paragdo com as fases VDSpher C18, as fases VDS-
pher C8 e especialmente VDSpher C4 sdo menos
hidrofébicas. Além disso, a atividade dos grupos
silanéis é mais evidente devido 3 melhor acessib-
ilidade da superficie da silica. VDSpher Phenyl-E
com encapsulamento liquido e VDSpher Phenyl-SE
com encapsulamento gasoso sdo alternativas para
fases reversas modificadas aliphaticamente. As in-
teracdes N-N influenciam na separacdo devido a
modificacdo do alkylphenyl. Outras seletividades
sdo habilitadas, por exemplo, para hidrocarbonetos
aromaticos polares e ndao polares ou acidos graxos.



Fases Reversas VDSpher® X

Physical Specifications of VDSpher® Classic e PUR Reversed Phases

Phase Available Pore Sizes [A] Carbon Content [%] Nitrogen Content [%] pH Range
coe SRR TREpIEE o e
C18-NE Classic e PUR: 100 16.3 o 2-75
0
C18-M Classic e PUR: 100 17.5 (0] 2-8
C18-M-E Classic e PUR: 100 19.0 (0] 2-8
C18-M-SE Classic e PUR: 100 20.0 (0} 1-10
C18-H Classic e PUR: 100 11.5 (0] 2-75
C8-E C|a§:l3clé:715(3 01’0105, c; 50 75 A: 115;3, ,23;0599A: 10.0 0 2.75
C8-NE PUR: 100 9.9 (0] 2-75
C8-SE CIassicF; U7Fg,11 c%), 150 75 A: 1135.8, /310691,&: 10.4 0 5.9
C8-M Classic: 100 7.0 (0] 2-8
C8-M-Il PUR: 100 8.2 (0] 2-8
C8-M-E PUR: 100 10.7 (0] 2-8
C8-M-SE PUR: 100 11.0 (o] 2-10
C8-H Classic e PUR: 100 85 (0] 2-75
C4-E Classic e PUR: 100 7.0 (0] 2-75
C4-SE Classic e PUR: 100 71 (0] 2-9
Phenyl-E Classic e PUR: 100 10.5 (0] 2-75
Phenyl-SE PUR: 100 10.7 (o) 2-9
Phenyl-B PUR: 100 12.0 (0] 2-75
CN-RP Classic e PUR: 100 6.5 1.3 2-8
CN-SE-RP PUR: 100, 150 100 A: 7.0, 150 A: 50 100 A: 1.5, 150 A: 1.2 2-9

Tabela 5: Especificagdes fisicas da VDSpher Classic e PUR fase reversa.

A VDSpher PUR Phenyl-B é uma fase especial, que
permite interacdes alifaticas e aromaticas, podendo
ser portanto, uma alternativa interessante para mui-
tas fases de Phenyl-hexyl disponiveis no mercado.
O portfélio desta linha de produtos é conclui-
do com as fases reversas VDSpher alkyl e suas

modificagoes nitrila VDSpher CN-RP e CN-SE-RP.
Estas fases modificadas sdo ideais para a separagdo
de moléculas alcalinas. Os diferentes tamanhos
de particulas estdo disponiveis em nossa lista de
precos atual, consulte seu representante.
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Fases HILIC VDSpher® PUR

HILIC (Chromatografia Liquida de Interagdo Hidrofilica) é uma va-
riacdo especial da Cromatografia Liquida de Alta Resolugdo (HPLC)
na qual as modificagdes de fase normal hidrofilicas sdo manipuladas
com fases méveis normalmente utilizadas em cromatografia de fase
reversa. A técnica é aplicada para separacao de substancias muito
polares extremamente dificeis de analisar pelos métodos conven-
cionais de HPLC. A metodologia HILIC consite na formacgdo de uma
camada aquosa na superficie da fase estacionaria. A separacdo dos
analitos é baseada em uma complexa combinacdo de diferentes
efeitos. Além das intera¢des usuais, existe também uma influencia
essencial formada pela distribuicdo do analito entre a fase movel e
a camada de agua formada.

A capacidade de retardar as substéancias polares é um diferencial
especifico das HILIC. Como exemplo podemos citar o Uracil, usado
freqlientemente como marcador em analise HPLC, na
analise HILIC o analito é fortemente retardado conforme
ilustrado na Figura 8.
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B. Buszewski et al., Anal. Chem. 2012,
402, 231-247. A figura foi gentilmente
cedida por Boguslaw Buszewski
(Environmental Chemistry and Bioanalytics, Nicolaus
Copernicus University, Torun, Poland).



Fases HILIC VDSpher® PUR B4

Standard Separation for Performance Determination of VDSpher® HILIC Columns

(1) Naphtalene (2) Uracil
signal [mV]
140 o
120 o

100 A
80 4
60 -

40

S I G

ﬂgg 4 Mt"f

N A
vDSpher
Column 5 pm, 150 mm x 4.0 mm
VDSpher® PUR 100 HILIC

Chromatographic conditions

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

elution time [min]

Solvents: A: Acetonitrile
B: Water
Method: isocratic
85% A/15%B
Flow rate: 1.0 mL/ min
Pressure: 4.5 MPa
3 Temp.: ambient temperature
Detection: UV 254 nm

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)

or contact us: info@vdsoptilab.de

Figura 8: Separacdo do naftaleno e do uracil com a coluna VDSpher® PUR 100 HILIC.

As fases VDSpher PUR 100 HILIC disponiveis sao
mostradas na Tabela 6. Normalmente os poros
destas fases sdo de 100 A e com diametro de
particula médio de 5 pm. A fase ideal para cada
aplicacdo HILIC pode ser selecionada através
das diferentes modificacdes disponiveis. As fases

VDSpher PUR 100 HILIC-AM e especialmente
VDSpher PUR 100 HILIC-SAC sdo ideais para
separacdes de aglcar, enquanto as analises de

nucleobases podem ser realizadas com a VDSpher
PUR 100 HILIC-Z.

VDSpher® PUR 100 HILIC Modifications

Phase Modification USP Code
HILIC L3
HILIC-OH dihydroxy alkyl L20
HILIC-AM alkyl amine L8
HILIC-SAC alkyl amine L8
HILIC-Z zwitterionic -

Tabela 6: Modificagdes VDSpher® PUR 100 HILIC.

15
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Fases VDSpher® de Troca I6nica

A linha de produtos VDSpher torna-se completa
com as fases de Troca I6nica. A fase VDSpher PUR
100 NH2 é conhecida como fase normal e pode
ser aplicada para troca i6nica. Além da PUR 100
NH2, as fases amino VDSpher Classic 100 AP e
VDSpher Classic 100 DAP também estdo dispo-
niveis para cromatografia de troca i6nica (lon-Ex-
change Chromatography). Outra opcdo oferecida
como troca idnica é a fase VDSpher PUR 100
PEl, esta fase é modificada com polietilenoimina

Fases VDSpher® de Troca I6nica e U-VDSpher® PUR

e atinge 6tima capacidade de troca idnica na faixa
de pH 4 a 7. Para separacdes cromatograficas,
alteracdes no valor do pH da fase moével e a forga
idnica sdo fudamentais para adsorcdo e dessorcédo
dos analitos. A capacidade de troca i6nica das
fases VDSpher 100 disponiveis sdo apresentadas
na Tabela 7.

lon-Exchange Capacities of the VDSpher® 100 Anion-Exchanger

Phase lon-Exchange Capacity [mmol/g]
NH, Classic e PUR 0.95
AP Classic 0.85
DAP Classic 1.4
PEI PUR 2.1

Tabela 7: Capacidade de troca ibnica da fase VDSpher® 100 anion-exchanger.

A VDS também possui fase para troca de cations com a VDSpher PUR 100 OA-1. Esta fase também tem
atividade de grupos silanois e a capacidade de troca é de 0,5 mmol/g. A separacdo de acidos organicos
sem adicdo de solucdo tampado é permitida pela VDSpher PUR 100 OA-1. As fases de troca idnica estdo
disponiveis com um tamanho de poro de 100A e particula com diametro de 5 pm. A fase VDSpher

Classic 100 AP oferece particulas com diametro de 15 pym, 30 pm ou 55 pm.

Fases U-VDSpher® PUR

Atualmente, mais usuarios estdo usando UHPLC
dentro de suas rotinas analiticas com o intuito de
reduzir os tempos de analise, aumentar a eficiéncia
e, consequentemente, diminuir os custos.

Para UHPLC, o empacotamento das colunas devem
satisfazer certas reivindicacoes. A reducdo nos tem-
pos de analise é facilmente alcancada com pequenas
dimensdes de coluna, entretanto a alta resolugdo
cromatografica desejada ndo pode ser alcancada
com os tamanhos de particulas normalmente usadas
em HPLC. Por esse motivo, particulas com diametros
inferiores a 2 pm surgiram para atender as neces-
sidades do sistema UHPLC. Altos valores de pratos
tedricos sdo alcancados, proporcionando
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consequentemente uma alta resolugdo. Devido ao
pequeno tamanho das particulas, pressoes de até
1200 bar podem ser obtidas nas aplicagdes UHPLC.
Para garantir a estabilidade do empacotamento da
coluna em altas pressdes, sao necessarios processos
especiais na producdo destas colunas.

A VDS optilab trabalha continuamente no desenvol-
vimento e otimiza¢do dos processos de producdo
das colunas UHPLC para assegurar durabilidade
e estabilidade analitica, entretanto devemos frisar
que, pressoes acima de 800 bar, podem encurtar a
vida util da coluna.

As colunas U-VDSpher da VDS optilab oferecem
solugdes ideais para aplicacdes UHPLC. As diferentes



Fases U-VDSpher® PUR P24

fases de separacdo U-VDSpher possuem particula de menor tamanho (1,8 pym) e sdo empacotadas em um
processo especial e diferenciado. As modificacdes disponiveis da linha U-VDSpher PUR 100 sdo mostra-
das na Tabela 8. As modificacdes apresentadas podem ser utilizadas para realizar um grande nimero de
separagoes de fases normais e reversas.

Physical Specifications of U-VDSpher® PUR 100 Normal and Reversed Phase Modifications

Phase Modification =~ Endcapping Carbon Content [%] Nitrogen Content [%] USP Code

SIL none no (0] (0] L3
CN alkyl nitrile yes 6.5 1.3 L10
CN-RP alkyl nitrile yes 6.5 1.3 L10
NH, alkyl amine no 4.0 1.5 L8
C18-E Ci18 yes 16.8 o L1
C18-M-SE C18 yes (special) 20.0 (0] L1
C18-H C18 yes (polar) 11.5 (0] L1
C8-E cs yes 10.0 (0] L7
Phenyl-E alkyl phenyl yes 10.5 (0] L11

Tabela 8: Especificacdes fisicas da U-VDSpher® PUR 100 para fases normais e reversas.

Standard Separation for Performance Determination of U-VDSpher® RP Columns
er
(1) Benzene (3) Anthracene ) ﬂ&'ﬁ ?of:ﬁ"

VDSpher

° o
8 Column 1.8 um, 50 mm x 2.0 mm
70 U-VDSpher® PUR 100 C18-E
60
o N

50 Chromatographic conditions
40 Solvent: A: Acetonitrile
30 1 B: Water
20 | Method: isocratic

75% A/25% B
10 4

0 /\ Flow rate: 0.35 mL/min
10 . Pressure: 22.7 MPa
0.0 0.5 1.0 1.5 20 Temp.: 28°C

elution time [min] Detection: UV 254 nm

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)
or contact us: info@vdsoptilab.de

Figura 9: Separacdo padrdo com U-VDSpher® PUR 100 C18-E.
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Fases VDSpher® OptiAqua

Fases VDSpher® OptiAqua

As fases VDSpher OptiAqua foram desenvolvi-
das especialmente para aplicagdes extremamente
hidrofilicas. O encapsulamento polar torna pos-
sivel usar 100% de 4gua como solvente ao mes-
mo tempo que mantém as propriedades da fase
reversa.

Seis fases distintas de VDSpher OptiAqua com
diferentes modificacdes e também com variagSes
no tamanho dos poros e diametros de particulas
foram desenvolvidas baseadas nas fases VDSpher
Classic e PUR. Estas variagdes permitem um gran-
de numero de aplicagdes e desenvolvimentos.
Algumas condicOes ideais sao necessdrias para
uso preparativo e analitico.

Substancias de diferentes tamanhos também po-
dem ser analisadas de forma otimizada depen-
dendo do tamanho de poro da silica modificada.
Os modos de fase reversa VDSpher OptiAqua
e OptiAqua PUR disponiveis sdo mostrados na
Tabela 9.

As substancias mais comuns sao:

— antibidticos

— biomoléculas

— drogas

— nucleobases

— &cidos organicos

— parabenos

— pesticidas

— sulfonamidas

— vitaminas soluveis em agua

— xantinas

VDSpher® OptiAqua e OptiAqua PUR Reversed Phase Modifications

Phase Available Pore Sizes [A] Carbon Content [%] Analyte Size [g/mol] USP Code
OptiAqua C18 100 13.0 30 - 800 L1
OptiAqua C8 100 8.1 30 - 800 L7
D S
OptiAqua PUR C18-LL 100 100 A: 10.5 30 - 800 L1
OptiAqua PUR C8 100 8.1 30 - 800 L7
OptiAqua PUR C4 100 6.5 30 - 800 L26

Tabela 9: Modificagbes VDSpher® OptiAqua e OptiAqua PUR para fase reversa.

Todas as fases VDSpher OptiAqua sdo estaveis na faixa de pH 2 a 7,5 e podem ser usadas sem restricdes
até temperaturas de 60°C. Os tamanhos de particulas disponiveis podem ser obtidos através de seu

distribuidor local.
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Fases VDSpher® OptiBio X

VDSpher® OptiAqua PUR 100 C18 vs C8 vs C4 - Separation of Nucleobases

a befber

(1) Cytosine (3) Thymine : ”‘t Cofwer
(2) Uracil (4) Adenine VDS phep’
Column
VDSpher® OptiAgua PUR 100 ¢4
B Q| || © ﬂ (4] jL VDSpher® OptiAgua PUR 100 C8
2 VDSpher® OptiAqua PUR 100 C18
5]
t
ﬁ 0|0 Oﬂ 0[\_ (5 um, 150 mm x 4.6 mm)
‘ Chromatographic conditions
o e (3] ]\ (4]
T T T T T T T l/L ! Solvents: Water
0 2 4 6 8 10 12 14 16 18 (10 mM KH.PO,)
elution time [min] L
Flow rate: 1.0 ml/min
© 2017 vDs optilab Chromatographietechnik GmbH Temp.: Ambient

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)

or contact us: info@vdsoptilab.de

Figura 10: Separagdo de bases nitrogenadas com as diferentes fases de VDSpher® OptiAqua PUR.

Fases VDSpher® OptiBio

As fases VDSpher OptiBio foram desenvolvidas
especialmente para andlise bioquimica, como por
exemplo separacdo de proteinas e péptidos. Um
total de 28 fases com diferentes modificacdes
e tamanhos de poros e diametros de particulas
estdo disponiveis, ideais para uma ampla gama de
aplicacdes. A Tabela 10 oferece ma resumo das
modificagcdes da fase reversa VDSpher OptiBio e
OptiBio PUR bem como suas especifica¢des fisicas.

Os analitos que podem ser analisados com as
colunas VDSpher OptiBio sdo: anticorpos, oli-
gonucleoétidios, péptidos e proteinas, bem como
outras biomoléculas. Dependendo do diametro
dos poros da fase VDSpher OptiBio, analitos de
diferentes tamanhos e estruturas podem ser apli-
cados (Tabela 11, pagina 21).

Selection of Pore Size According to Molar Mass Range of the Analytes

Pore Size [A]

Spherical Analytes [g/mol]

Cylindrical Analytes [g/mol]

200

250 - 6500

100 - 2800

300

800 - 21500

350 - 9500

Tabela 10: Sele¢do do poro conforme a variagdo da massa molar do analito.
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Fases VDSpher® OptiBio

Organico
Aquoso

(iB0a

cis

Peptides

VDSpher® OptiBio Phases

[ | | [ [ | [ | |

aqueous| (2| organic | {aaueous| o3/ | forganic | —aqueous| —{ornicl| | rganie organic
|| | | | ' P
3| S e L | S e | R L

TSE TSE

H

L

H

As modificacdes diferem em termos de hidrofobicidade conforme mostrado na Figura 11, usamos
como exemplo apenas as fases C18. As modificacdes C18-V, C18-V-E e C18-TSE sdo extremamente
hidrofébicas, as C18-SE e C18-E possuem média hidrofobia. Consequentemente, as C18-PSE e C18-H
possuem propriedades hidrofilicas.

Hidrofilico Hidrofébico

VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher® VDSpher®

OptiBio OptiBio OptiBio OptiBio OptiBio OptiBio OptiBio
300 A 300 A 300 A 300 A 300 A 300 A 300 A

< C18-H C18-PSE C18-E C18-SE C18-V C18-V-E C18-TSE -
Hidrofilico Hidrofébico

Figura 11: Variagdo da hidrofobicidade conforme modificacées da VDSpher® OptiBio C18.
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Fases VDSpher® OptiBio X

VDSpher® OptiBio e OptiBio PUR Reversed Phase Modifications
Max. H.O

Available

Phase Pore Size [A] Endcapping pH Range Content Elu2nt [%] USP Code
OptiBio C18-E 200, 300 yes 2-75 90 L1
OptiBio C18-NE 200 no 2-75 95 L1
OptiBio C18-SE 200 yes (special) 2-9 95 L1
OptiBio C18-V 300 no 2-75 100 L1
OptiBio C8-E 300 yes 2-75 90 L7
OptiBio C8-V 300 no 2-75 100 L7
OptiBio C4-E 300 yes 2-75 90 L26
OptiBio C4-V 300 no 2-75 100 L26
OptiBio PUR C18-E 300 yes 2-75 90 L1
OptiBio PUR C18-SE 300 yes (special) 2-9 95 L1
OptiBio PUR C18-V-E 200, 300 yes 2-75 100 L1
OptiBio PUR C18-TSE 300 yes (special) 2-10 100 L1
OptiBio PUR C18-H 300 yes (polar) 2-75 100 L1
OptiBio PUR C18-PSE 300 yes (hydrophilic) 2-8 100 L1
OptiBio PUR C8-E 300 yes 2-75 90 L7
OptiBio PUR C8-SE 300 yes (special) 2-9 95 L7
OptiBio PUR C8-V-E 200, 300 yes 2-75 100 L7
OptiBio PUR C8-PSE 300 yes (hydrophilic) 2-8 100 L7
OptiBio PUR C4-E 300 yes 2-75 90 L26
OptiBio PUR C4-SE 300 yes (special) 2-9 95 L26
OptiBio PUR C4-V-E 200, 300 yes 2-75 100 L26
OptiBio PUR C4-TSE 300 yes (special) 2-9 100 L26
OptiBio PUR C4-PSE 300 yes (hydrophilic) 2-8 100 L26
OptiBio PUR Phenyl-E 300 yes 2-75 90 L11

Tabela 11: Modificagées VDSpher® OptiBio e OptiBio PUR para fases reversas.

Todas as modificagdes VDSpher OptiBio sdo estdveis em uma grande faixa de pH e podem ser usadas
em sistemas com temperaturas de até 65°C. Eluentes com alto teor de agua podem ser aplicados para
todas as fases VDSpher OptiBio. Os tamanhos de particulas disponiveis podem ser obtidos através de
nossa lista de produtos.
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Fases VDSpher® MS

Fases VDSpher® MS

A espectrometria de massa esta se tornando um
método cada vez mais essencial na rotina diéria
dos laboratérios. As exigéncias analiticas LC/MS
sdo baseadas na concepc¢do de colunas HPLC.
Para reduzir a quantidade de solvente e para ga-
rantir o vacuo criado no espectrometro de massa,
as colunas com dimensdes menores sao normal-
mente preferidas. Para assegurar altas resolugdes,
silicas com particulas de tamanhos menores sdo
recomendadas para a coluna. As VDSpher MS
satisfazem este requisito com fases de 2,5 ym.
Para analises com menor exigéncias de resolucao,
a VDS oferece colunas 4 um.

A principio qualquer coluna VDSpher pode ser
usada para LC/MS. Devido a alta sensibilidade
de deteccdo do método, a técnica LC/MS pode

apontar impurezas de corridas anteriores, por este
motivo as fases VDSpher MS sao selecionadas,
nossas fases sdo especialmente produzidas para
evitar este efeito.

No total, dez modificacbes diferentes estdo dis-
poniveis. As fases C18 oferecem diversas opgdes
para aplicacoes hidrofilicas (C18-H, C18-LC-H) e
hidrofébicas (C18-DE, C18-B-DE).

A fase C18-B (sem endcapping) oferece média
hidrofobicidade. Assim como nas outras linhas, a
VDSpher MS também oferece fases hidrofébicas
para as modificacdes C8, C4, Fenil e CN.

O tamanho do poro das fases VDSpher MS sdo
de 100 A. As fases normal e reversa para poros
de 100 A s3o mostradas na Tabela 12.

VDSpher® MS 100 Normal and Reversed Phase Modifications

Phase Endcapping Carbon Content [%] pH Range USP Code
VDSpher® MS 100 C18-E yes (special) 17.1 2-75 L1
VDSpher® MS 100 C18-DE yes (special) 17.2 2-9 L1
VDSpher® MS 100 C18-B no 17.7 2-75 L1
VDSpher® MS 100 C18-B-DE yes (special) 20.1 1-11 L1
VDSpher® MS 100 C18-H yes (polar) 11.5 2-75 L1
VDSpher® MS 100 C18-LC-H yes (hydrophilic) 13.5 2-8 L1
VDSpher® MS 100 C8-B-DE yes (special) 11.2 2-10 L7
VDSpher® MS 100 C4-B-DE yes (special) 7.3 2-9 L26
VDSpher® MS 100 Phenyl-DE yes 10.9 2-9 L11
VDSpher® MS 100 CN-DE yes 7.2 2-9 L10
VDSpher® MS 100 CN-DE-RP yes 7.2 2-9 L10

Tabela 12: Modificagdes VDSpher® MS 100 para fase normal e reversa.
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STEROLS AND OXYSTEROLS - Separation of Cholesterol and its Oxidation Products

(1) Cholesterol
(2) 22(S)-Hydroxycholesterol
(3) 25-Hydroxycholesterol

50000 -

m/z = 367 amu
m/z = 369 amu
m/z = 385 amu

40000 A

30000 +

(4) 7-B-Hydroxycholesterol
(5) B-Epoxy-Cholesterol
(6) a-Epoxy-Cholesterol

Use & A€
i ® Co/ul‘“’\
VDSpher

Column
VDSpher®

2.5 pum, 150 mm x 2.0 mm
MS 100 C18-H

Chromatographic conditions

3
i Solvents: A: Water (0.1% formic acid)
-‘é B: Acetonitrile/Methanol
£ 20000 - 4 (50:50, v/v)
£
5 & Method: isocratic
10000 | , 3 ] 5% A/ 95% B
| A | J L Flow rate: 0.2 mL/min
0 L2 MW 5AJ\6 . . . Temp.: 12°C
0 5 10 15 20 25 Detection: APCI-MS

elution time [min]

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)

or contact us: info@vdsoptilab.de

ion monitoring at
m/z=367 amu, 369 amu,
385amu

Origin: A.Becker, R. Buchholz (Friedrich-Alexander Universitét Erlangen-
Niirnberg, Institute of Bioprocess Engineering)

Figura 12: Separagéo do colesterol e produtos de oxidagéo com a coluna VDSpher® MS 100 C18-H.

VDSpher® para Aplicagdes Preparativas

A qualidade VDSpher também esta presente em
escalas HPLC semi-preparativas e preparativas.
Os clientes dos setores de pesquisa e desenvol-
vimento, bem como do controle de qualidade
de novas instalagdes nas grandes empresas da
industria quimica e farmacéutica usam diferentes
modificagdes VDSpher para purificar e analisar
suas substancias. A excelente escalabilidade pre-
ferida em aplicagdes semi-preparativas e prepa-
rativas, permite a simples mudanca de pequenos
diametros de particulas (1,8 pm a 5 ym) para
tamanhos maiores (7 pm, 10 pm, 15 pm, 30 pm
e superiores).

Algumas modificagdes na linha VDSpher Classic
estdo disponiveis para poros de 75 A. A alta su-
perficie destes materiais (500 m?/g), permite a pu-
rificacdo de grandes quantidades, reduzindo custo

e tempo durante o processo.Todos os »bulks« das
linhas VDSpher Classic € PUR podem ser utiliza-
dos em escala semi-preparativa e preparativa.
Para obter o melhor empacotamento possivel de
coluna, recomendamos as fases VDSpher Classic,
especialmente para colunas com diametro interno
de 20 mm ou mais. A Tabela 13 (consulte pagi-
na 24) fornece informacdes sobre as dimensdes
das colunas. A VDS oferece também tamanhos
customizados mediante requisi¢oes, consulte seu
representante VDS.

Oferecemos colunas HPLC preparativas com dia-
metros internos de 25 mm, 32 mm, 40 mm, 50 mm
e 63 mm, além de servico completo para o refil
das colunas para reducao de custos de hardware.
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VDSpher® para AplicacSes Preparativas

Normally Available Column Dimensions for Semi-Preparative and Preparative Applications

Inner Diameter [mm]

Column Lengths [mm]

8.0 30/40/ 125/ 250

10.0 50/ 150 / 250

16.0 30/60/ 125/ 250

20.0 30/50/100/ 125/ 150 / 250

Tabela 13: Especificagbes das colunas mais utilizadas para método preparativo e semi-preparativo.

A VDS oferece também modificacdes na linha
VDSpher PUR para particulas com 7 pm. Este
tamanho de particula representa uma variagao/
opcdo valiosa para a faixa de 5 pm a 10 pm:
Menor pressao do que 5 pm e maior nimeros de
pratos do que 10 um. Este fato esta ilustrado na
Tabela 14, a mesma demonstra comparagdes de
trés colunas da fase VDSpher PUR 100 C18-E,
com particulas de 5 ym, 7 ym e 10 ym para uma
coluna com dimensdes de 250x4,6mm. O com-
parativo de pressdao das colunas mostram que a
coluna com 7 pm oferece com dificuldade quase
o dobro da presséao criada pela coluna de 10 pm,
entretanto apenas metade da pressdao causada

pela coluna com tamanho de particula de 5 pm.
Sendo assim, os numeros de pratos da fase de
7 pm proporcionam um ganho claro em compa-
ragdo da coluna com bulk de 10 pm. Em resumo:
qualquer aplicagao que possa aumentar a pressao
oferecida pela coluna com particula de 10 pum,
pode prosseguir com o uso de uma coluna com
7 pm sem se preocupar com alto nivel de alte-
racdo, da mesma maneira, processos que necessi-
tem de reducdo na pressao para uma faixa menor,
mas nao tdo baixa, pode alterar o uso de 5 pm
para 7 pm, sem correr o risco de perder eficiéncia
na separacdo. As fases VDSpher com particula de
7 Pm estdo disponiveis mediante solicitagao.

Standard Separation for Performance Determination of VDSpher® RP 7 um Phases

(1) Benzene
(2) Naphtalene

signal [mV]

180 - (2]

160
140
120
100 -
80
60 -

40 -

(3) Anthracene

. A k

A,Me

[ ala)
® C u

VDS phe

0 1 2 3 4 5 6 7 8

elution time [min]

© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

Column 7 um, 250 mm x 4.6 mm
VDSpher® PUR 100 C18-E
o
Chromatographic conditions
Solvents: A: Acetonitrile
B: Water
Method: isocratic
85% A/15%B
Flow rate: 1.0 mL/min
Pressure: 2.5 MPa
? 10 Temp.: ambient temperature
Detection: UV 254 nm

Figura 13: Separacdo padréo de uma coluna VDSpher® PUR 100 C18-E com particula de 7 um.



Fases VDSpher® Flash L'!

Comparison of Pressure and Number of Theoretical Plates per Meter

Particle Size [um] Pressure [bar] N/m (Anthracene Peak)

5 48 111000
7 25 83000
10 14 54000

Tabela 14: Comparacéo da presséo e pratos tedricos em uma coluna VDSpher® PUR 100 C18-E com particulas de 5 ym, 7 um e

10 um.

Fases VDSpher® Flash

A cromatografia Flash é um método bastante eco-
némico e geralmente empregado para limpeza
e extracdo de matérias-primas em processos de
sintese, quimica combinada e também em far-
macocinética. O alto teor de metais na matriz da
silica empregada nessas aplicages refletem na
eficiéncia limitada do método e podem causar
efeitos negativos na reprodutibilidade.

As fases VDSpher apresentam silicas esféricas e
significante melhoria na seletividade, tornando a
separacdo mais eficiente e aumentando a capa-
cidade do produto. As fases VDSpher Flash sdo
caracterizadas por baixa contrapressao, baixo teor
de metal, excelente distribuicdes no tamanho das
particulas e baixos custos, ou seja, uma relagdo
preco/desempenho muito boa. A distribui¢do uni-
forme do tamanho das particulas proporciona boa
resolucdo e consequentemente alta capacidade
das colunas Flash em baixa contrapressao.

No contexto da seletividade, as fases listadas na
Tabela 15 (veja pag. 26) correspondem as fases
VDSpher para HPLC em escala analitica (colu-
nas com menores tamanhos de particulas estao
disponiveis mediante solicitacdo). Essa referén-
cia permite o escalonamento simpels de HPLC

para cromatografia Flash. A VDSpher Flash AP
¢é ideal para fase normal amino, especialmente
para a purificacdo de compostos alcalinos, a silica
também pode ser usada em fase reversa (HILIC)
para separacdes de aglicar ou como adsorventes
(eliminadores de metais).

Uma amina primaria e secundaria estao ligadas na
fase VDSpher Flash DAP, essa condicdo resulta em
maior capacidade de troca ionica. Em fase normal,
os tempos de retencdo sao mais curtos compa-
rando-se com a fase AP. Além dos tamanhos de
particulas listados na Tabela 15, também estao
disponiveis particulas com diametros de 120 pm
(distribuidos entre 70 a 170 pm). Os bulks das
fases VDSpher Flash podem ser usados nas se-
guintes tecnologias de separagao:

— Flash 30 pm: separacdes HPLC / cromatografia flash
— Flash 55 pm: cromatografia flash
— Flash 120 pm: cromatografia de coluna (coluna aberta)
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VDSpher® Fase Flash

VDSpher® Flash Phase Modifications

Phase Particle Size [um] Endcapping pH Range
Flash 60 SIL 55 no 2-8
Flash 75 SIL 30, 55 no 2-8
Flash 100 SIL 30, 55 no 2-8
Flash 100 C18-E 30 yes 3-75
Flash 100 C18-H 30, 55 yes (polar) 3-75
Flash 100 C18-M-E 30, 55 yes 2-75
Flash 100 C4-H SON55 yes (polar) 3-75
Flash 100 C4-M-E 30, 55 yes 2-75
Flash 100 Diol 30, 55 no 2-8
Flash 100 AP 30, 55 no 2-8
Flash 100 DAP 30, 55 no 2-8

Tabela 15: Modificaces da fase VDSpher® Flash.

Standard Separation for Performance Determination of VDSpher® Flash Columns

. 4
(1) Benzene (2) Nitrobenzene 2. {:-ffm
VDSpher

160

o
140
Column 55 pum, 250 mm x 4.6 mm
120 o VDSpher® Flash 75 SIL
100
Chromatographic conditions
80
Solvents: A: n-Heptane
60 B: 1,4-Dioxane
Method: isocratic
40 90% A/10% B
20 Flow rate: 1.0 mL/min
0 Pressure: 0.1 MPa
0 2 4 6 8 10 Temp.: ambient temperature

elution time [min] .
Detection: UV 254 nm
© 2017 VDS optilab Chromatographietechnik GmbH

For more information, quotation requests and purchase orders please visit our website (www.vdsoptilab.de)
or contact us: info@vdsoptilab.de

Figura 14: Separagdo padréo com coluna VDSpher® Flash 75 SIL.



A VDS optilab oferece seu melhor para atender
as solicitacoes e necessidades de seus clientes.
Oferecemos dimensdes especiais de colunas me-
diante solicitacdes. Envie seu pedido para que
possamos preparar uma cotacdo ou procure um
de nossos distribuidores.

Utilize nossa experiéncia para resolugdo de pro-
blemas triviais. Nossos especialistas responderado
suas duvidas de forma rapida e descomplicada,
além de orientar na selecdo da melhor coluna
VDSpher para sua aplicacdo e também na otimi-
zacao da rotina analitica.

Vocé também pode fazer uso de nossas ofertas
para colunas teste.Encontre maiores informacoes
em nossa pagina:

http://vdsoptilab.de/index-en.html
Informacdes sobre todos os produtos e solugdes
VDS optilab para cromatografia analitica, semi-

-preparativa e preparativa, incluindo nossas pro-
prias marcas VDSpher® e Optigel.
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VDS optilab

VDS optilab Chromatographietechnik GmbH
Wiesenweg 11a

D-10365 Berlin

Tel: +49-(0)30-55 15 39 O1

Fax: +49-(0)30-55 15 39 03

E-mail: info@vdsoptilab.de

Internet: www.vdsoptilab.de

VDSpher® é uma marca registrada
da VDS optilab Chromatographietechnik GmbH
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VDS optilab Phone: +49-(0)30-55 15 39 O1
Chromatographietechnik GmbH Fax: +49-(0)30-55 15 39 03
Wiesenweg 11a E-mail: info@vdsoptilab.de

D-10365 Berlin Web: www.vdsoptilab.de




