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RESUMO

Neste trabalho foram mostrados os principais proate enfrentados pelos quimicos para
analisar amostras de aguas. Considerando essdoap@a proposta alternativa de ensino
fora desenvolvida com os alunos do curso de Lie¢m@ em Quimica da Universidade

Federal de Sergipe, Campus de Prdflberto Carvalho, através da disciplina Tépicos
Especiais em Quimica Analitica I. O contetudo abdwdenglobou os conceitos e fenbmenos
envolvidos para utilizagdo da técnica analiticaod@nada eletroforese capilar de zona.
Aspectos teodricos foram implementados através dies quraticas cujo enfoque abordou

andlise de agua do Acude de Ribeiropolis SE. @gipais impactos sobre a determinacdo de
metais empregando metodologias analiticas foraoutitkos.

Palavras-chave:acude, analise de 4guas, metais, preparo de asjyadaoforese capilar de
zona
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1. INTRODUCAO

O acude Cajueiro € publico e esta situado na cidadRibeiropolis - SE, um grande
reservatorio de agua com capacidade de 920.00C0ua atualmente serve como despejo
do esgoto da cidade sem que este tenha passadentam tipo de tratamento. Existem pelo
menos duas monografias retratando a ma qualidadguado acude. Pode-se citar o trabalho
de Lima (2008) que mostra a qualidade das aguasumte do Cajueiro e da Barragem Joao
Ferreira em Ribeirépolis — SE. As coletas foranlizadas na estacédo chuvosa (abril/2007) e
seca (fevereiro/2008). Os resultados dos paramatragsados revelaram que a agua do agude
€ improépria para o consumo humanao.

O trabalho de Souza Junior (2009) busca caracteygzanpactos antropicos na area da
bacia do acude Cajueiro Ribeiropolis-SE. Através sultados, para identificar as principais
fontes geradoras desses impactos, concluiu-se daecamento de esgoto doméstico sem
tratamento é a principal fonte de poluicdo das figwaacude, aliados a contribuicdo organica
dos excretos de animais, a disposicdo de restoanigeais provenientes do matadouro
municipal e a disposicéo inadequada de residu@osol

Estudos de Lima (2008) mostraram que apesar dalgramportancia e utilidade do
acude para a populacdo da cidade, este encontnatizdvel e sem condicbes sanitarias
para 0 uso de suas aguas, ja que parte do esgotidalde € despejado sem nenhum
tratamento prévio diretamente no reservatério. Maesmo sem condicfes sanitarias, €
comum ver criancas e adultos banhando-se naquelass.apescando e até irrigando
plantacdes.

De acordo com Tavares e Carvalho (1992) existecaade vinte metais, ou elementos
agindo como estes, considerados toxicos para oarmsnincluindo Hg, Cd, Pb, As, Mn, Tl,
Cr, Ni, Se, Te, Sb, Be, Co, Mo, Sn, W e V. DesbaslO primeiros sdo 0os mais empregados no
setor industrial e sdo os mais analisados sob topmvista toxicolégico. Esses elementos
reagem com ligantes difusores, com macromoléculasom ligantes presentes em
membranas, podendo causar danos a saude dos humagd® toxica dos metais depende
da dose ou tempo de exposicdo e também da forimea #isquimica do elemento, assim,
elementos considerados essenciais podem se tdetieod, dependendo da dose em que a
pessoa € exposta. Depois de absorvidos, os elesnséto comumente transportados pelo
fluxo sanguineo e passam para os fluidos celulAseprincipaisfontes de contaminacgao por
metais no ambiente séo fertilizantes, pesticidgsadle irrigacdo contaminada, langcamento
de esgoto doméstico sem tratamento, combustaord&oca 6leo, emissdes veiculares entre

outros.
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Pessoas que utilizam a agua do acude podem tes ggnblemas de saude, o que é
agravado com o aumento da quantidade de metalnpeesa agua. Para uma definicdo, é
importante a analise da agua e do sedimento deeapada detectar a presenca de metais
entre eles o cromo, cadmio e mercurio podem sesid®rados perigosos. O cromo é
considerado um metal pesado por ser muito toxieguena quantidade desse metal pode
trazer varios problemas para a salde dos seres.\rdigamente, era muito usado na
fabricacdo de tintas, por ndo se saber de suadesie Para a analise do cromo, encontra-se
na literatura a sua complexacdo com EDTA e suarrdetacdo € feita como complexo
aniénico e deteccdo UV. De acordo com Cruz, em 20608r(VI) fora comumente usado
como pigmento em fotografias, tintas, plasticosesatitros. Além disso, € usado na producéo
do aco inoxidavel, corantes téxteis, preservacadmnddeira, curtimento de couro e € um
anticorrosivo eficiente e amplamente utilizadomdUstria. A oxidacao do Cr(lll) com o acido
forma o Cr(VI). E importante analisar a presencasi#cie mais oxidada de cromo em aguas,
pelo fato deste ser um elemento téxico e ofereegg@ as pessoas que entram em contato
direto com esse metal. O Cr(lll), por sua vezmgdrtante no metabolismo humano.

1.1. A analise quimica e sua importancia

Uma analise quimica é a determinacdo de componguofsscos e/ou fisicos em uma
amostra. Geralmente analise quimica é feita em pegaena quantidade do material cuja
composicdo se deseja conhecer. Para isso, fazesssdgio trabalhar com amostras da
populacdo que se pretende analisar. Essas amdstras ser escolhidas de modo que sejam
representativas do todo, caso contrario, ndo sEsiyel com os resultados obtidos da anélise
das amostras fazer inferéncias na populacdo. Ded@acoom Skooget al. (2011), a
amostragem muitas vezes é uma etapa dificil noepsacanalitico e pode limitar a exatidao
do procedimento.

Para propor uma metodologia de andlise quimica gia &o acude ou do seu
sedimento, ha necessidade de propor uma estriggiaque os resultados sejam confiaveis.
Vérias etapas envolvem uma metodologia, em linleasig devemos pensar em metodos de
amostragem e preparacdo da amostra, ambos em fdocéwetodo de determinacdo dos
metais, pois cada técnica analitica exige uma faspecifica de tratamento das amostras.

Independente do método de analise quimica, a elapgaeparo de amostras € muito
importante e crucial. O delineamento experimentelui definir qual o preparo da amostra

deve ser utilizado para evitar problemas de comagdio e consequente interferéncia nos
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resultados. Segundo Krug (2008) “etapas de prap@ammostras sdo responsaveis pelo maior
custo e constituem a maior fonte de erros na seguénalitica.”

Sendo assim, ter um cuidado e uma atencdo espexsah etapa é de fundamental
importancia para que a analise retrate com fideéédas constituintes da matriz, reduzindo
assim a incidéncia de erros. E importante ressagiiar o processo de amostragem é de
“extrema” importancia para que seja possivel relani o resultado analitico com o material
original. Se a amostra ndo for significativa issm rserd4 possivel, mesmo que se tenham
tomados todos os cuidados para a determinacgao aliboa® amostragem contribui para a
incerteza dos resultados.

De acordo com Krug (2008) a escolha do método degair os seguintes critérios:

» Deve ser eficiente e, sempre que possivel, selesnerapido;

* Na&o deve implicar em danos aos materiais nos camiamostras serao tratadas e
analisadas;

* Na&o devera ser passivel de erros sistematicosaeydr volatilizacdo do analito,
perdas por adsorgao, riscos de contaminacoes etc.);

* Asensibilidade do método deve ser previamenteemda,;

» Se possivel, o método devera ser empregado commanimanipulacao;

« E imprescindivel que os resultados sejam obtidos1 @ maxima seguranca
operacional.

Ainda de acordo com Krug (2008), a escolha do noéttminbém deve levar em
consideracgao as restricoes de tempo e custo, asié@ee de rastreabilidade e a incerteza nos
resultados além do controle e garantia de qualidade

Pensando nos aspectos de escolha do método deseardliconsiderando a
disponibilidade de metodologias disponiveis no fatimio da UFS em Itabaiana, optou-se
pela técnica de Eletroforese Capilar de Zona (E@G&a a analise da dgua do acude Cajueiro
situado na cidade de Ribeirdpolis.

A eletroforese capilar € uma técnica instrumengahdalise relativamente nova quando
comparada com outras técnicas, como a cromatogyasiasa desenvolvida na década de 50,
a cromatografia liquida na década de 70; a eleséocapilar comegou a ser desenvolvida no
final da década de 80. Mas apesar de ser uma éé@tente apresenta um grande nimero de
publicacdes.

No presente trabalho, apresenta-se uma propostetelologia de analise de agua para
determinagdo de cromo. As amostras serdo coletadascude Cajueiro, situado em

Ribeiropolis SE. O trabalho destaca a importaneiathpa de pré-tratamento das amostras
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sobre analise quimica e a escolha do método para @malise tenha sucesso. As disciplinas
obrigatérias de quimica analitica abordam o temgerfigcialmente, assim, esta proposta
experimental, a ser ministrada em disciplina dectifpespeciais em quimica analitica I,

mostrara aos alunos a importancia dessa etap® ga@sso da analise.
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2. REVISAO DA LITERATURA

2.1. Eletroforese capilar para anélise de metais

Existem varias publicacdes em andlises de céatid@rsoms empregando a Eletroforese
Capilar de Zona (ECZ), todas elas mostram que, acada a outras técnicas de separacao, a
técnica é simples e rapida e capaz de detectarsvéaitions ou anions em cerca de 10 a 30
segundos. Segundo Jager e Tavares (20&}Z tem melhor eficiéncia e resolucéo aliados a
um menor tempo de analise e utilizacdo de volumezpugnos de amostra (1-10nL por
injecd@o) e do analito de trabalho (10-100mL digrios

A técnica explora o deslocamento de particulas olécnlas ionizadas que migram sob
o efeito de um campo elétrico. O material publicpdo Jager e Tavares (2001) permite
aprofundar o conhecimento sobre a técnica. Asqudaid ou moléculas estdo dispersas em um
eletrélito condutor. A montagem de um sistema eletético € mais simples do que aquele
usado em cromatografia. Basicamente, dois reseiwstédo preenchidos com a solucdo de
separacao, assim como a coluna onde ocorre a egpafes colunas sao preparadas de varios
materiais, sendo a de silica fundida a mais utiizéNela ocorre a separacéo e esta contida a
solucdo de separacdo. Faz-se necessario o uscetdedet conectados aos reservatérios
contendo solugdo e que as extremidades da coljara sgergulhadas nos reservatorios para
que o circuito elétrico seja fechado. Uma vez namta sistema, a fonte de alta voltagem
conectada aos eletrodos produz uma diferenca dm@al importante para que ocorra a
migracdo de ions dentro da coluna. A diferencaeetaimanho e carga dos diferentes ions
dentro da coluna definira o tempo de migracdo de espécie dentro da coluna, ou seja, as
mobilidades dos ions.

Hoje, a analise de céations ou anions de metaieletmoforese capilar de zona € bem
compreendida e muitos trabalhos na area mostrafiti@neia de técnica para quantificar
essas espécies.

O trabalho de Richter (2007) trata da avaliacagmo de contaminacdo das aguas do
reservatorio Guarapiranga-SP. Ele utiliza a eletasfe capilar para o0 monitoramento de
anions e de cations NH K*, Na', Cd? Mg™ e Li*. As amostras foram coletadas em frascos
de polietileno devidamente limpos, congelanddorstbco as amostras com auxilio de gelo
seco, no laboratério as amostras foram mantidafesmer (-18° C) até antes da analise. O
pré-tratamento da amostra fora feito através dieaddio com membranas de porosidade de

0,22um (Millipore), instantes antes da andlise. Acidbicd fora adicionado as amostras de
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agua para a digestao da matéria organica. Forzadtl o tampéao de corrida composto por 20
mmol L* de &cido latico/His pH 4,90; 2,5 mmol e éter 18-coroa-6 e 5% de metanol (v/v).

Malik et al. (1999) propuseram a determinacdo do catioft’ Een pesticida por
eletroforese capilar de zona . A estratégia quirmicapreendeu a dissolucdo do pesticida em
acido nitrico e sua digestao a alta temperatursteRormente, o cation fora complexado com
EDTA e sua determinacao fora obtida por ECZ. Osragtconcluiram que o método proposto
fora adequado para a determinagéo de ferro encilesti

Gaoet al. (2008), propuseram a determinacao de varios catlenmetais empregando
a ECZ. A anélise empregou um eletrélito contendanbol L de imidazol como eletrélito
de separacdo contendo 8 mmai de acido maldnico, 2 mm ol'Lde 18-coroa-6 eter como
agente complexante e 10% de metanol como modifiaam@nico. Nessa condicdo! Ku'?,
Zn*?, Mn*?2, PB? and Cd? foram determinados em amostras de 4guas. Osadssilobtidos
foram comparados aqueles obtidos por EspectromeiiaAbsorcdo Atdmica e foram
estatisticamente concordantes. Outras caractedstamaliticas foram mostradas e sé&o
adequadas para proposi¢cdo do método para andlietrde

Pozdniakova e Padarauskas, em 1998, propuserateranaecao de Cr(lll) e Cr(VI)
empregando a ECZ. A andlise de especiacao fordeaobtilizando o EDTA para converter a
espécie positiva em anibnica. A Figura 1, mostaadalise de especiacao de Cr(lll) e Cr(VI)

agua de descarte de uma industria de eletrodeposica
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Figura 1: Andlise de especiacdo de Cr(lll) e Cr(VI). PicbsCrQ%; 2, NOs; 3, Ni(ll); 4,
Cr(ll); 5, Fe(lll); 6, pico desconhecido. As copdes experimentais foram: 20 mmot He
NaoHPOs, 0,5 mmol [* de TTAOH, pH 8,0; capilar, 50/57cm; -15kV; UV a42in; time,
12s.
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Pacakoveet al. (1999) publicaram um extenso resumo sobre corapiexde cations
de metais e as implicagbes envolvidas para a dei®¢do quantitativa dos mesmos por
eletroforese capilar de zona.

2.2. Coletar, preparar e analisar amostras de agusor ECZ

Para fazer coletas de amostras normalmente sdmadtit frascos de polietileno.
Recomenda-se que os frascos sejam ambientadosscamostras antes de serem recolhidas.
Geralmente a determinacdo por eletroforese capiége que as amostras passem por
filtragcdo instante antes da andlise. Essa filtragéde ser feita usando membranas de
porosidade de 0,22n (Millipore) ou papéis de filtro. Em alguns castegz-se necesséria a
digestdo da matéria organica das amostras a qdel g8 obtida usando acido nitrico, além
de outros reagentes.

Existem alguns problemas na determinacdo de mgoaisletroforese capilar de zona
que devem ser resolvidos antes da andlise, erdes estdo a baixa absor¢cdo molecular dos
metais e a semelhanca de mobilidades que elessataes Para resolver esses problemas é
necessario uma estratégica quimica envolvendo plegatdo dos metais. Desta maneira,
pode-se conseguir uma resolucado completa dos piocusstra com uma variedade de cétions
pode requerer 0 uso de mais de um agente compéeXaagundo Jager e Tavares (2001), a
alteracéo da mobilidade do cation por meio da adigdum complexante acontece através de
formacdo de um complexo metalico de tamanho e ddifgeente daquele do cétion livre e,
deste modo, de mobilidade distinta. De acordo camged (2001) “O cation livre e o
complexo formado estdo em equilibrio se o equdilratingido rapidamente, a espécie livre
e a complexada ndo podem ser separadas, e o0 @letn@ma daquele sistema metalico

apresentara um pico unico, relativo as duas espéniesolucao.”

2.3. Fatores que afetam a otimizac&o do processetebforético para analise de céations e

anions de metais

Existem varios fatores que afetam a otimizagcédo magsso, tais como, o tempo de
injecdo, o tipo de injecdo (hidrodinamica e eldtrética) e o volume de inje¢cdo, pois a
injecdo de elevados volumes promove o alargamemtoadda. Nos processos de separacao
eletroforética sdo usados modificadores quimicais tomo, agentes complexantes que

modificam a mobilidade de cétion promovendo umalugsio completa dos picos. Assim,
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ocorre a formacao de um complexo metalico de tamdifarente do cation livre, e solventes
organicos tais como, metanol, etanol e acetoniséa usados para melhoria da solubilidade
do analito e seletividade e controlar o fluxo eleemaético. O pH da solugéo eletrolitica € de
grande importancia para o controle da seletivigadfciéncia de separacao idnica. De acordo
com Tavares (1997) “quando a separacdo envolvetosolobom carater acido-base, a
mobilidade eletroforética do soluto depende do [ettaitico.”

Quando um agente complexante € adicionado formayse&omplexo com o metal.
Caso a reacdo resulte em um complexo catiénicoregyagse 0 modo normal, com o pdlo
positivo na extremidade de injecdo, se o complesaltante for anidnico, apenas a inversao
da polaridade da fonte de alta tensdo aplicadeheoisha como analise no contra-fluxo, é
suficiente em alguns casos.

De acordo com Jager (2001) este modo de eletrefareapropriado apenas para 0s
complexos aniénicos em que a velocidade eletrofaréteja maior do que a velocidade do
fluxo eletroosmotico. Neste caso, a velocidadeltaste serd em diregcdo ao anodo, onde se
encontra o detector. Quando ocorre a formacao dpleaos anibnicos com velocidade
eletroforética insuficiente para sobrepor o fludetreosmotico é necessario recorrer a
inversao de fluxo eletroosmotico. Uma possivel gidupara este problema é adicionar ao
eletrélito um agente surfactante para que ocoriavarsdao do fluxo eletroosmoético. Na
analise dos complexos anidnicos de EDTA é comuttilizaagdo do brometo de cetil trimetil
amonio (CTAB). AsFiguras 2a e 2bmostram representacdes hipotéticas da coluna,esem

com o inversor de fluxo, respectivamente.

FrHHr

pef >
Cr(Il)-EDTA" i
€EOF Detecgao
(-) (+)
Cr,0,% >

pef

+++++++++++H+

Figura 2a: Migragcdo das espécies anidnicas sem o inverstmdeeletroosmotico.
A Figura 2arepresenta uma coluna sem a adicdo do surfacRode-se observar que a

injec@o esta sendo feita no polo negativo, quesp&ages sdo anidnicas e migram para a polo
positivo, enquanto que o fluxo eletroosmaético segoe direcdo ao polo negativo. Assim
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espécies e fluxo eletroosmaotico migram para exttades distintas, isso aumentara o tempo
de migracédo e por fim a detec¢do, ou até mesmao aet@ccao. Para solucionar esse tipo de

problema é adicionado um inversor de fluxo.

+4+++++++++ bbb
T

pef > Detecgao
Cr(l1)-EDTA’ (+)

) EOF
(_) Cr204 -> Hef

++++++++HH
T

Figura 2b: Migracdo das espécies anidnicas sem o inversiuxdeeletroosmaotico.
Agora naFigura 2b, com a adicdo do inversor de fluxo, as espécies feixm

eletroosmotico tém o mesmo sentido, facilitandanass deteccdo e proporcionando uma

melhor resolucéo de picos.
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3. OBJETIVOS
3.1. Geral

Elaborar uma abordagem experimental para andlisenetais poluentes em aguas
visando contribuir com o ensino de quimica analitio Curso de Licenciatura em Quimica
do Campus Professor Alberto Carvalho. A disciplina é ofestagela Prdf Ana Paula

Gebelein Gervasio.

3.2. Especificos

Ensinar aos alunos como:
. Coletar, preparar e analisar amostras de aguautie ac
. Determinar cromo em amostras de aguas

. Adaptar o procedimento experimental para o usowasale quimica analitica.
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4. METODOLOGIA

4.1. Procedimento experimental para determinacdo denetais em aulas de quimica

analitica

4.1.1. Reagentes e solucdes

Os reagentes e as solucdes necessarios para valegeanto das aulas praticas sao:
acido etileno diamino tetra acético (NaEDTA, sakddico), nitrato ou cloreto de cromo(lll),
dicromato de potéssio, fosfato dibasico de amdnimmeto de cetil trimetil amonio (CTAB).

4.1.2. Equipamentos e Acessorios

O sistema eletroforético foi montado empregandalatactor de UV visivel (CE Linear
modelo 200 Instrumentos EUA) e uma fonte de altade (Spellman, CZE modelo 1000R,
Hauppauge, Nova lorque, EUA) com capacidade pangiataté 30kV. Para a separacéo
eletroforética utilizou-se um capilar de silicadida de 53cm de comprimento total (26cm
até o detector) com diametro interno deumbe 37mm externo (Polymicro Technologies,
Phoenix, EUA). Para limpeza e para condicionameiotacapilar empregou-se uma bomba
peristaltica com 13 canais (13GJ mp Ismatec modlekuipada com tubos de Tygon (Cole-
Parmer Instrument Company). Papel de filtro quiahta 0,45um. Eletrodos de platina
(d.i.350um) foram usados para estabelecer conesl@dscas. Micropipetas (Maxipette e
Gopet) para a adicdo de volumes entre 20 e dlQ0Ds eletroferogramas foram coletados por
uma estacdo cromatografica (Apex Dados Ltda, EUzjectada a um microcomputador.
Medidor de pH. Balanca analitica. Vidrarias e ositroateriais, comuns a um laboratorio

analitico.

4.1.3. Preparo das amostras

As amostras de agua serdo coletadas no acude rGaj@ecidade de Ribeiropolis. As
coletas seréo feitas empregando frascos de petietilos frascos serdo ambientados com as
amostras e em seguida as amostras serdo recolAglasnostras serdo coletadas em toda a
extensdo do agude totalizando um numero de 10 eampsjue serdo colhidas da superficie,

serdao filtradas e analisadas no mesmo dia.
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4.1.4. Proposta metodologica para determinacdo deotno total em amostras de aguas

A metodologia aqui descrita foi proposta para eemeinhacdo de cromo total em
amostras de aguas. A digestdo da matéria orgardsaachostras podera ser realizada
utilizando ou néo acido. Adicionar um volume de (e dgua em béquer e adicionar acido.
O béquer coberto com vidro de reldgio é colocadakapa aquecedora até evaporagéao total
da solucdo. Adicionar as amostras 10,00mL de solG¢k mol I de EDTA. Aquecer em
forno de micro-ondas empregando poténcia maxima& poinutos. Esfriar. Apds isso, retirar
o béquer da chapa e diluir a amostra em 100,00nédgda empregando baldo volumeétrico.

Antes de iniciar a analise, filtrar as amostratizaindo membranas de porosidade de
0,22um (Millipore) ou papel de filtro quantitativo. Ansar as amostras por eletroforese

capilar de zona.
4.1.5. Andlise de especiacao e determinagdo de Cmrastratégia quimica

As amostras sem tratamento prévio adicionar 10,0@eLsolucdo 0,1 mol t de
EDTA. Aquecer em forno de micro-ondas empregandi@nmia maxima por 2 minutos.

Esfriar e diluir a amostra em 100,00mL de agua eggrdo baldo volumétrico.

4.1.6. Montagem do sistema eletroforético

O sistema de eletroforese capilar de zona fora adono laboratério e empregando-se
um detector UV, uma fonte de alta voltagem e untexfece para aquisicdo de dados. Para
manter os frascos contendo a solugcdo de separacdoesma altura, foram empregados
suportes de madeira com 4,5cm de altura e com fomos acomodar os frascos. Para a
limpeza e condicionamento do capilar, uma bombataéiica bombeou as solucdes de 0,1
molL™ de HCI (5min) e de NaOH (15min) e solucdo tam@bnin) para dentro do capilar.
Para a separacdo eletroforética utilizou-se umlaramle silica fundida de 53cm de
comprimento total (26cm até o detector) conumbSde diametro interno. Os eletrodos de
platina foram conectados aos poélos da fonte queymovez foram conectados a fonte de alta
voltagem para fechar o circuito elétrico entrelegr@dos. A injecao por gravidade fora obtida
quando o frasco da amostra fora posicionado 4,%@tma do suporte de madeira. Durante a
injecdo, a outra extremidade da coluna capilar étidea mergulhada na solucdo tampao
contida no frasco. Para andlise de cromo € utdizada solucdo eletrolitica composta por 20
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mmolL? de fosfato de pH 9,50. Empregando a montagem adisarita, as anélises das

espécies sdo realizadas a 214nm.

4.1.7. Determinacgdo de cromo por Eletroforese Capit de Zona (CZE)

Para fazer a determinacédo de cromo por ECZ é ret@sgguir 0s seguintes passos:

. Encher a coluna com solucdo tampdo contendo 20 rhfhale fosfato dibasico de
amoénio pH = 9,50 e 0,5 mmol‘ldo inversor de fluxo (CTAB).

. Ligar a fonte de alta voltagem para verificar aledidade do sistema.

. Estabelecer o sinal de corrente para 10kV.

. Fazer a inje¢do hidrodinamica por gravidade durdfgedas solugcbes para obtencéo da
curva de calibracéo de Cr(lll) e Cr(VI) e, postamente, injetar solucdo de amostras de

aguas.
4.2. Aulas experimentais ofertadas pela disciplina
4.2.1 Aula 1: Montagem e manuseio do equipamento eééetroforese

Mostrar como um sistema eletroforético pode sertatin usando a fonte de alta
voltagem, o sistema de deteccdo UV, um computaai@ aquisicdo de dados e interface de

aquisicao, capilares de silica, frascos contenupda e amostra e bomba peristaltica.
4.2.2 Aula 2: Modos de injecdo em eletroforese céqui

Nesta aula, o aluno familiarizar-se-a& com os difex® modos de inje¢éo utilizados em
eletroforese capilar.

Previamente as analises, ha a necessidade dermli€ionar o capilar. A sequéncia a
utilizada para pré condicionamento é: 2min de &pstilada, 5min de 1 mol™Lde HCI,
2min de agua destilada, 15min de 0,1 mdlde NaOH e 10min de 20 mmol*lde fosfato
pH 9,50 e 0,5 mmol . de Brometo de cetil trimetil amonio (CTAB). Todezvque for usar a
coluna é necessario fazer seu pré-condicionamento.

Testar os modos de injecdo, hidrodindmica e eletttica. Observar que para o

primeiro, ha a necessidade de fixar a altura decfr@ para o segundo, ha a necessidade de
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transferir o eletrodo para o frasco contendo acéala ser injetada. Discutir as facilidades e
dificuldades de ambos os modos de injecéo.

Variar o modo de inje¢cdo da amostra para analiselptroforese capilar. Fazer injecédo
mostrando o modo hidrodinamico e o eletrocinéflestar os dois modos de injecao.

Fixar o frasco contendo a solucdo a ser injetadal,@&em de altura para promover a
injecdo hidrodindmica. Esse valor fora previames&decionado para obter melhores
resultados.

O modo de injecéo hidrodinamica é obtido injetasdsolucdo contendo 50 myde
Cr(VI) por 15s de injecao. Ajustar o equipamento®a00 de absorvancia e comprimento de
onda em 214nm.

Manter voltagem em 10kV e correnteu@0para promover a injecdo eletrocinética.
Transferir o eletrodo para o frasco contendo acswila ser injetada e ligar a fonte por 10s

para promover a injecao eletrocinética.

4.2.3 Aula 3: Modos de injecdo em eletroforese céqmi

a- Modo hidrodinamico: manter o frasco contendmlacsio a ser analisada em 4,50cm de
altura por 15s. Comparar as alturas dos sinais.

b- Modo eletrocinético: manter o frasco contendsolacdo da amostra no modo de injecdo
por 10 e 15s. Comparar a altura dos picos com @rhmbitodinamico.

Avaliar o perfil do pico obtido para cada modo kiegéo.

Discutir as facilidades e dificuldades de ambosiodos de inje¢éo.

Cada aluno devera fazer injecbes em triplicatacliac8o de cromo. Posteriormente,

calcular média e desvio padrdo das medidas.
4.2.4 Aula 4: Influéncia da voltagem e da correntd.ei de Ohm

Obter valores de corrente (I) variando a voltagertree0 e 30kV empregando-se
solucées de fosfato de amonio de 10 em 10 miiaité 50 mmol ! e uma de 100mmolt

Utilizar o modo de injecédo hidrodinamica e variavadtagem de 2 em 2kV até 12kV para

cada solucado. Construir os gréaficos e comparanass dd versusV obtidas.

ORIENTADORA: PROFA. DRA. ANA PAULA GEBELEIN GERVASD



ANGELICA TAVARES DOS SANTOS — TRABALHO DE CONCLUSA®E CURSO 24

4.2.5 Aula 5: Influéncia da voltagem de separacaolsre o tempo de migracao

Injetar a solugdo 1 mg™Lde Cr(VI) por 15s mantendo-se em 4,50cm de akuem
seguida fazer a analise empregando-se 2, 5, 7, 18k¢ E necessario fazer 5 injecdes.

Comparar os eletroferogramas obtidos para otimzdggorocesso eletroforético.

4.2.6 Aula 6: Influéncia da concentracdo do CTAB

Avaliar o tempo de migracdo e o perfil do pico dend L* de Cr(VI) empregando
solucdo contendo 20 mmol‘lde fosfato de amdnio pH 9,50 e 0,5 mmdl de inversor de
fluxo (CTAB). Comparar o tempo de migracao e petdlpico invertendo-se as polaridades
da fonte. Fazer a analise variando-se a concent@d&€dCTAB no tampao de 0,2 para 0,5
mmol LY. Também fazer andlise sem adicdo de CTAB. Compatempo de migracdo e o

perfil do pico.

4.2.7 Aula 7: Avaliar a influéncia do pH da solugcadampao sobre o tempo de migragao
Manter a concentracdo da solucdo em 20 mihdi fosfato e variar o seu pH de 7,00 a

9,50. Fazer analise em duplicata de Cr(VI) emprégae todas as solugdes, mantendo-se em

10kV a voltagem (~3@A), 10s o tempo de injecao e 4,50cm de altura. Goarpos

resultados em funcdo do tempo de migracéo da espéci

4.2.8 Aula 8: Avaliar a influéncia do tempo de injedo sobre o tempo de migracao e perfil

do pico

Manter a concentracdo da solucdo em 20 mrhdk fosfato e pH 9,50. Variar o tempo

de injecdo em 5, 15 e 30s empregando-se injecé@odmdmica por gravidade.

4.2.9 Aula 9: Identificar Cr(ll1)-EDTA “empregando o sistema ECZ

Identificar Cr(Ill) complexado com EDTA em amostrde aguas. Determinar as

espécies de cromo em 4guas empregando-se as @mndigdizadas de analise.
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4.2.10 Aula 10: Identificar Cr(VI) empregando o sitema ECZ

Identificar Cr(VI) em amostras de aguas. Determammespécies de cromo em aguas

empregando-se as condi¢cfes otimizadas de analise.

4.2.11 Aula 11: Separar Cr(lII)-EDTA" empregando o sistema ECZ

Identificar Cr(lll) complexado com EDTA e Cr(VI) eamostras de aguas. Determinar

as espécies de cromo em aguas empregando-se gdesrmtimizadas de analise

4.2.12 Aula 12: Analisar cromo empregando o sistentaCZ

Determinar espécie de cromo em aguas.

4.2.13 Aula 13: Metodologia empregando o sistema E(ara determinagcdo de cromo

em amostras de aguas

Analisar as espécies de cromo em aguas empregandorslicdes otimizadas de
andlise. Obter curvas analiticas de calibracaogratzs as espécies de cromo.

4.2.14 Aula 14 e 15: Preparacéo de relatério
Preparar o relatorio referente as aulas experinserdéscutir a importancia da analise

de aguas e determinacdo de metais pesados. Prepamesentar seminario referente ao

conteudo abordado em artigos cientificos.
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5. RESULTADOS E DISCUSSAO

A abordagem experimental da analise de metais p@seem aguas empregando
eletroforese capilar de zona contribuird com aiplisa de Topicos Especiais em Quimica
Analitica 1ll do Curso de Licenciatura em Quimica dampus da UFS de Itabaiana. A
disciplina permitira o contato dos alunos com oseidios problemas abordados durante as
aulas de quimica analitica que sdo preparo de eampsequéncia analitica e metodologia
experimental. Partes dos resultados apresentads trabalho foram obtidos a partir de
experimentos realizados em aulas durante o Curd@pieos. Outra proposta metodologica,

tal como determinacao total de cromo devera selemmgntada em outro semestre.

5.1 Aula 1: Montagem e manuseio do equipamento detoforese

O objetivo desta aula € mostrar aos alunos umnsisteletroforético que pode ser
montado no laboratdério e estudar os seus princqaigonentes separadamente. Os alunos
usaram uma fonte regulada de alta tenséo para meani@tagem ou corrente constante. A
fonte pode ser usada em intervalos de potenci@ladd0 kV e de corrente de 0 a 280

O circuito elétrico é fechado através dos eletrodesplatina conectados a dois
reservatérios contendo uma solugéo eletrolitica.

A migracdo dos ions ocorre dentro do capilar deasilundida preenchido com a
solucéo eletrolitica. A amostra das solucbes, deniv capilar, € feita por uma das
extremidades do capilar, que posteriormente sdasasenos reservatorios da solugéo
eletrolitica (tampao). Os discentes serdo apredesta todos os componentes basicos do

sistema eletroforético caseiro bem como suas adied, como apresentadoFigura 3.

RS LN LS EE Es A0 A AN

T empe (min)

Fomie Elétrica

Figura 3: Sistema eletroforético caseiro

ORIENTADORA: PROFA. DRA. ANA PAULA GEBELEIN GERVASD



ANGELICA TAVARES DOS SANTOS — TRABALHO DE CONCLUSADE CURSO 27

Em seguida foram feitos testes para obter a jadeladeteccdo do capilar, como
mostrado néigura 4.

Figura 4: Foto da janela do capilar de silica fundida.

Posteriormente, o comprimento total de 61cm e \e&fetie 31cm do capilar foram
selecionados. A janela do capilar foi ajustadaladhn@mento da lampada para detecoéo
column. Também fora testado o funcionamento da bombastpkita usando apenas agua
destilada.

5.2 Aula 2: Modos de injecao em eletroforese capila

O objetivo desta aula foi montar o sistema eletéifco e aprender a manusear o
capilar. Ao final da aula, os alunos discutiramfaaslidades e dificuldades de ambos os
modos de injecdo. Aqui os alunos perceberam quatétodo mais adequado as suas
condicdes de analise, qual gerara melhor resoldeduicos e qual o tempo necessério para
cada injecéo.

5.3 Aula 3: Modos de injecdo em eletroforese capila

O objetivo é montar o sistema eletroforético etamj@o capilar eletroforético. Utilizou-
se 0 modo de injecao hidrodinamico mantendo-saszdr contendo a solugéo a ser injetada a
4,50cm de altura por 15s de injecdo. Esse tiponpgdo se da através da criacdo de um
gradiente de pressao entre as alturas do reseovdd@ve-se tomar cuidado para que néo seja
injetado ar no interior do capilar, o que ocasi@nama interferéncia na otimizacdo do
processo de aquisicao de dados.

Ja a utilizacdo da injecao eletrocinética, um dateado valor de potencial é aplicado
entre os reservatorios da amostra e eletrélito nderaim intervalo de tempo definido,

enquanto a extremidade apropriada do capilar éid@seo reservatorio da amostra, ao passo
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que a outra extremidade € colocada no reservatoraletrolito. Esse tipo de injecdo exige o
manuseio tanto do capilar quanto do eletrodo. @eoal podem avaliar as facilidades e
dificuldades dos modos de injecéo.

5.4 Aula 4: Influéncia da voltagem e da corrente. & de Ohm

O objetivo da aula é observar a influéncia da coinagdo da solucdo tampéo sobre a
separacao eletroforética das espécies estudadaspolldaboratorio, os alunos foram
orientados a construir os graficox M empregando o programa de graficos disponivel no
laboratério ¢rigin) e obter o coeficiente de correlagdo para todasuags e discutir 0s
resultados obtidos em funcédo da linearidade daaciliez-se um estudo da relagéo existente
entre a intensidade de corrente gerada e a difereec potencial aplicada ao sistema
eletroforético (Lei de Ohm). Apés a preparacao stdscdes de tampdao, variando-se as suas
concentracdes, os alunos encheram o capilar cagspsctivas solugdes, em seguida variou-
se a voltagem e anotou-se o sinal de correntemMtitilizando-se dos valores de potencial e
corrente, os alunos construiram o gréafico represienhaFigura 5. E possivel observar que a
linearidade € mantida na faixa entre 4 e 10kV,aa, para solucbes com concentracdo acima
de 50 mmol [}, a voltagem deve ser mantida abaixo de 10kV, paia voltagens >10kV
ocorrera o efeito Joule, que é o superaquecimentoagilar e consequente “fervura’ da

solucéo, fato que € prejudicial ao bom andamergadalises.

CORRENTE (mA)

P N W bk~ OO N
o O O O O O o o
[ PR IPUR PR NP N BT

10 12 14 16
VOLTAGEM (kV)

o
N
N
o
e}

Figura 5: Gréficos obtidos a partir da variacdo da voltagana gada solucao preparada.
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5.5 Aula 5: Influéncia da voltagem sobre o tempo daigracao.

O objetivo é avaliar a influéncia da concentracasolucao tampdo sobre a separacdo
eletroforética. Os discentes discutiram os resafiabtidos em funcdo do tempo de migracéo
da espécie.

No modo de introducdo da amostra contendo o analitteteccdo das espécies iGnicas
conduzidas no capilar até a detec¢cdo depende besitardo tempo de migracéo e do fluxo
eletroosmotico gerado pela inducdo de correnteicdéha solugcédo eletrolitica contida no
capilar. Desta forma, a medida que aumenta o voldmeamostra injetada no capilar,
consequentemente, ocorre um alargamento dos pa®®spécies detectadas. Sendo que,
guando aplicada uma voltagem ao sistema eletraforéas espécies idnicas migram com
maior velocidade e menor tempo de analise. Osoédetrgramas mostrados riaiguras 6a e
6b representam o pico obtido com analises empregamtagens de 7 e 10KkV,
respectivamente. Avaliando-se os eletroferogramsaglunos perceberam que variando-se a
voltagem, o perfil do pico ndo muda significativartee Porém, o tempo de migragdo é menor
guando a voltagem foi de 10kV. Logo, nesse casoltagem de 10kV fora mantida em todos

0S experimentos.

— S
> 64 =
E =
© S 1
5 <
<
24 24
. - -
0O 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5
Tempo (min) Tempo (min)
Figura 6a: Voltagem 7kV Figu€dp: Voltagem 10kV

5.6 Aula 6: Influéncia da concentragao do inversode fluxo CTAB
O objetivo é avaliar a influéncia da concentragadangtersor de fluxo sobre a separacéo

eletroforética de anions, uma vez que todas asiespée cromo sao anionicas. Os alunos

discutiram os resultados obtidos em funcao do tedepmigracdo da espécie e perfil do pico
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obtido para Cr(VI). As analises dos eletroferograimitidos mostram a influéncia da adicéo
ou ndo do inversor de fluxo, o CTAB, relacionada tampo e migracdo da espécie.
Considerando o perfil do pico, a melhor concentragdd CTAB foi de 0,5 mmol £ Os

eletroferogramas apresentados R&guras 7a e 7b representam os eletroferogramas das

anélises sem e com 0,5 mmét e CTAB, respectivamente.

4+ 6-
2 44
/9 )
E £ ,l
s 0 g
>
-2. ‘2' \WM
'4 T T T T T L 1 -4 4 . - / A
o 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5
. Tempo (min)
Tempo (min)
Figura 7a : Sem CTAB Figura 7b: Com 0,5 mmoll* de CTAB

5.7. Aula 7: Avaliar a influéncia do pH da solucaddampéao sobre o tempo de migracéo

O objetivo € avaliar a influéncia do pH sobre aasapdo de Cr(VI). Os alunos
discutiram os resultados obtidos em funcdo do tedgpmigracdo da espécie. E, nesta etapa,
entregaram um relatorio circunstanciado, introdugdgetivos, procedimento experimental,
resultados e discussbes, conclusdo e referénclaogpaficas, referente aos estudos
realizados até a 72 aula. Os eletroferogramasasbtidtam anexados ao relatério.

O pH da solucéao eletrolitica é de grande importapeira o controle da seletividade e
eficiéncia de separacédo idnica. O pH da soluc&wméteca fora variado entre 7,00; 8,00; 9,00
e 9,50 e a concentracédo de CTAB fora mantida erménbIL™. As Figuras 8a e 8tmostram
os eletroferogramas para os valores de pH de 79080e respectivamente. A partir da analise
dos mesmos, os alunos perceberam que maior aremiog attura foram obtidos quando
empregou-se solu¢cdo com pH 9,50. O tempo de migna&a sofreu variacdo. Assim pode-se

perceber que a solucédo tampao com pH 9,50 é niatagaia para as analises.
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Figura 8a: Solucdo tampéao pH 7,00 Figura 8b: Solucao tampéao pH 9,50

5.8 Aula 8: Avaliar a influéncia do tempo de injecé sobre o tempo de migracéo e perfil

do pico

Nesta aula, inicialmente, a solugéo contendo GHHDTA fora preparada misturando-
se 40mL de solucdo 50 mglde Cr(Ill), 40mL de solucdo 50 mdlde EDTA e 10mL de
agua destilada e, em seguida, o béquer contenolo@is recém-preparada € colocado sobre
0 prato giratério de um forno de micro-ondas paogjmadamente 3min, sendo que essa
etapa do procedimento é necessaria para aceleaan@exacao entre Cr(lll) com o quelante
EDTA que gera um complexo de carga negativa. Hostegnte fora injetada a amostra por
gravidade no capilar, operando no modo invertidartdise usando como agente inversor de
fluxo, o CTAB. Os alunos avaliaram o tempo de ngg§mdo anion complexo. As injecoes
foram feitas em intervalos de tempos de 5; 15 eBQ@siantidade de amostra injetada néo foi
suficiente para a determinagao quando fora empoegadmpo de 5s. No entanto, intervalo
de 30s prejudicou a determinacdo devido ao voluragezado de amostra, pois houve a
formacdo de picos duplos. Intervalo de 15s de &meagostrou picos com um bom perfil em
um menor tempo. ABiguras 9a e 9bmostram os eletroferogramas obtidos quando in@sval

de 15 e 30s de injecéo foram empregados, respediva.
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3 Cr(lll)-EDTA tampéao fosfato 20mmol + 0,5mol CTAB  pH9,5 190nm 10kV 30mA 5s
1 Cr(lll)-EDTA 50ppm tampéo fosfato 20mmol+ CTAB 0, 5molpH 9,5 190nm 10kV 30mA 15s
Figura 9a: Tempo de injecao 15s Figura 9b: Tempo de injecéo 30s

5.9 Aula 9: Identificar Cr(Ill)-EDTA ~empregando o sistema ECZ

O objetivo da aula é identificar Cr(lll) complexadom EDTA em amostras de aguas
do acude. No pos-laboratorio, os alunos discutiwamesultados obtidos em funcao do tempo
de migracdo da espécie. A identificacdo do compléxéeita utilizando os parametros
otimizados, ou sejam, injecéo pela diferenca dealie 4,50cm, a solugdo tampéo contendo
20 mmol L* defosfato de aménio pH 9,50 e 0,5 mmdide inversor de fluxo CTAB, tempo
de injecdo de 15s, comprimento de onda de 214nwo#agem de separacdo de 10kV. Apés
isso, os alunos obtiveram um eletroferograma mastreaFigura 9. Pode-se observar um
bom perfil de pico, uma razoavel altura de sinalne tempo de migracdo abaixo de 3

minutos, o que caracteriza um bom resultado.

Altura (mV)
e

0 1 2 3
Tempo (min)

N
Ol

Figura 10. Eletroferograma obtido na andlise de Cr(lll) coplip ao EDTA.
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5.10 Aula 10: Identificar Cr(VI) empregando o sistena ECZ

O objetivo da aula é identificar Cr(VI) em amostdes aguas utilizando os mesmos
parametros ja descritos. Se compararmos o eletgyiena daFigura 11, que representa a
migracdo da espécie de Cr(VI), com o eletroferograta Figura 10, que representa a
migracédo do complexo de Cr(lll), pode-se observar gas mesmas condi¢des, o tempo de
migracdo da espécie Cr(ll)-EDTA maior que o da espécie,Of?, o que se justifica pela
mobilidade idnica das espécies, ou seja, 0 compldxocromo trivalente tem menor
mobilidade que o cromo hexavalente, por isso € mseo tempo de migracdo. Um dos

fatores que definem a mobilidade é a relacdo dargahho.

Altura (mV)
N
2

_2- LAW/%\
_4 14 14 v 14 v v v
0 1 2 3 4 5

Tempo (min)

Figura 11: Eletroferograma obtido na analise de Cr(VI)

5.11 Aula 11: Separar Cr(ll)-EDTA" empregando o sistema ECZ

Nesta aula, o objetivo principal € que os alunestiiquem o complexo Cr(ll)-EDTA
comparando-se o tempo de migracdo do composto emm degstilada com os picos das
amostras de aguas de agude. Aqui, os fatores aftlmsz foram mantidos e os alunos
observaram que a espécie migra sempre depois daochexavalente, devido a relacao
carga/tamanho. O tempo aproximado de migracdo dd€EDTA™ é >3 minutos. O

eletroferograma obtido da analise esta represemi@Bigura 10.

ORIENTADORA: PROFA. DRA. ANA PAULA GEBELEIN GERVASD



ANGELICA TAVARES DOS SANTOS — TRABALHO DE CONCLUSA®E CURSO 34

5.12 Aula 12: Analisar cromo empregando o sistema(Z

O objetivo da aula € identificar sinais de cromoamostras de agua contendo o agente
tensoativo CTAB como o inversor de fluxo eletrooinm Isto porque o Cr(lll) quando
complexado com EDTA forma um anion complexo e o IC{&mbém & um anion. Assim o
CTAB age neutralizando as cargas negativas geraasarede do capilar pela presenca dos
grupos silandis. Os alunos foram orientados a fegegdes Cr(ll1)-EDTA mas em nenhum
momento fora explicado que as analises estavano seatizadas com solu¢des contendo ou
nao o inversor. A partir dos resultados das amalesalos eletroferogramas obtidos eles
puderam avaliar a influéncia do CTAB sobre o terdponigracdo. Isso permitiu que fossem
feitas discussdes sobre o porqué de usar o invésagletroferogramas estdo mostrados nas
Figuras 12a e 12bPode-se observar que o perfil do pico na anélise €dAB € muito mais

satisfatoria considerando altura e simetria de. pico
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Figura 12a: Analise de Cr(lll) com CTAB Figura 12b: Analise de Cr(lll) sem CTAB
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5.13. Aula 13: Metodologia empregando o sistema EQzara determinacdo de cromo em

amostras de aguas

O objetivo aqui é quantificar as espécies de cramo aguas. Para isso os alunos
obtiveram curvas analiticas de calibracao para armb&spécies de cromo.

A curva analitica de calibracéo serve necessaripama encontrar de forma indireta a
guantidade de Cr(lll) presente em amostra de &pmlo que dos resultados da altura, area e
tempo de migracdo que forem registrados pelo ccadputfaz-se a média, o desvio padréo e
o desvio padrdo médio empregando uma planilha eiloado Excel. Posteriormente os

valores médios da altura dos picos versus a caaggint das solucdes foram trabalhados
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empregando coftware Origin. A faixa de trabalho ficara definida entre 5 e r®§ L7,
variando-se de 5 em 5 m@'LAs andlises das solucées foram feitas em tripligenalisando-

se a curva analitica, os alunos perceberam seviodesdrao obtido era ou ndo adequado. No
nosso caso, os valores de desvio foram satisfatério coeficiente de correlacao linear foi
muito proximo de 1, indicando uma boa linearidadecdrva. O grafico e valores estatisticos

estdo mostrados fragura 13.

- Cr(Il)-EDTA"
= Cr(VI)

ol
L

?

Altura (mV)

Y=A+B*X

Parameter  Value Error

i

A -0.2527 0.45914
B 11.52617 0.69217

=

R SD N R

0.991;63 0.43777 5y 4.71465E-4

>

o

2 04 06 08 1.0

Concentracdo (mgL ™)

Figura 13: Curva analitica para Cr(lll) e Cr(VI) e parametestatisticos de linearidade da

reta.
5.14 Aula 14 e 15: Preparacao de relatério

Os alunos prepararam o relatorio referente as aeMaerimentais e discutiram a
importancia da analise de aguas e determinacacameoc Durante esta etapa, os alunos

podem tirar suas davidas, discutir com os colegasndém com a professora da disciplina,

prezando por um relatério de qualidade e néo detiglzale.
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6. CONCLUSAO

Durante todo o curso, os alunos mostraram criattdadem relacdo as aulas praticas, o
que auxiliou de maneira significativa o processapiendizagem.

A disciplina permitiu o contato dos alunos com ageidos problemas abordados
durante as aulas de quimica analitica que séo:

1- a importancia da etapa de preparo de amostemgjéscia analitica e metodologia

experimental.

2- entender melhor todos 0s processos que envavamilise quimica, enfatizando também a
coleta e o preparo da amostra.

3- entender a importancia da determinacéo do ¢¢alrde metais.

4- melhorar seu conhecimento sobre metodologiaktiaaa e suas importancias, além de
aproveitar melhor as aulas préticas.

Além disso, a técnica eletroforese capilar de zomastrou boa eficiéncia de separacao
das espécies. A geracao de residuos por andlisegrg infima, também pdde ser discutido
durante as analises. Concluiu-se que a partir d@dolegia aqui proposta foi possivel
entender melhor todos 0s processos que envolvemdlese quimica, enfatizando também a
coleta e o preparo da amostra. A técnica eletrséo@pilar de zona, quando aplicada a
separacdo de Cr(VI) e de Cr(lll) usando o EDTA coowmmplexante, apresentou boa
resolucao de picos, alta reprodutibilidade da ara@sh tempo de analise relativamente curto,
boa eficiéncia de separacgéo e infima geragdo tiues Os parametros analiticos envolvidos
no processo foram otimizados para que a técnicditieaapudesse ser utilizada com

confiabilidade.

Como proxima etapa, o meétodo eletroforético aquppsto sera utilizado para

determinacao de cromo total apds oxidacéo da raaiggénica.
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