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RESUMO

O presente trabalho descreve uma metodologia, bem como a teoria envolvida, em
relacdo a eletroforese capilar, mencionando assim, a importancia de conhecer como as
mobilidades dos ions podem estar presentes numa solugédo, cujo conteddo sera ministrado
para o Curso de Quimica Licenciatura da Universidade Federal de Sergipe, Campus de
Itabaiana através da disciplina Tépicos Especiais em Quimica Analitica I1I.

Palavras-chave: solucbes, mobilidade de ions, eletroforese capilar de zona, metodologia

de ensino.
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1- INTRODUCAO

O termo solucéo provém da matematica e esta associada ao resultado de um problema.
Em quimica, trata-se da obtencdo de uma mistura entre duas substancias, onde seu aspecto
visivel torna-se totalmente uniforme.

Convivemos com estas solucbes contendo liquidos, sélidos ou gases, como por
exemplo, o ar atmosférico, a dgua potavel, a &gua com sal para o0 cozimento dos alimentos,
como também o ouro de 18 quilates, dentre varios outros. Devido a presenca das solu¢es em
nosso dia-dia, e pensando quimicamente, torna-se necessario sua discussdo em sala de aula
como um dos principais alvos dos professores em qualquer nivel de escolaridade, tornando
fundamental o entendimento do que seja uma solugéo.

Solucdes podem ser identificadas pelos seus estados fisicos como sendo solida, liquida
ou gasosa. No caso da solugdo gasosa, soluto e solvente sdo gases. Uma solucdo solida
contém o solvente que é um sdélido, o soluto que pode ser um sélido ou um gas. J& uma
solucdo liquida, o soluto sera liquido, gas ou sélido e seu correspondente solvente serd um
liquido.

A solugdo liquida, solidos dissolvidos em solventes liquidos, terd um maior enfoque
neste trabalho, devido as suas importantes contribuicdes em trabalhos, e sua vasta aplicacdo
em quimica analitica quantitativa.

Como uma solucdo esta diretamente relacionada com a dispersdo homogénea das
moléculas ou ions de uma substancia, é importante entender que 0s solutos possuem
particulas dispersas em uma solucdo de tamanhos que a caracterizam em dispersdo
homogénea, dispersdo coloidal e a dispersdo grosseira. A particula em dispersdo homogénea
possui um diametro de 10A, nas dispersdes o didmetro situa-se entre 10 e 1000A. Acima de
1000A s3o favorecidas as dispersdes grosseiras, e sdo classificadas como sistema
heterogéneo, pois estas possuem ao menos duas fases distintas. Uma dessas fases esta
finamente dividida (solido, liquido ou gas), denominada fase dispersa misturada com a fase
continua (sélido, liquido ou gas), denominada meio da dispersdo. Os coldides sdo conhecidos
como macromoléculas e estdo diariamente presentes no cotidiano nos processos envolvidos
para a obtencdo da agua potavel como também os produtos gerados pelos processos
industriais. A parte dispersa em uma solucdo determina os diferentes sistemas coloidais e
estas sdo sensiveis a presenca de eletrolitos e polieletrolitos em meio aquoso. (JUNIOR,
1999). As propriedades dos coldides se diferenciam através da interacdo das particulas

coloidais e dependem da distancia e da quantidade dessas particulas dispersas. A forca de
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interacdo que existe ocorre devido a natureza eletromagnética da matéria. Nas dispersdes
coloidais aquosas pode haver varios tipos de interacdo, sejam elas repulsivas de dupla carga,
como interacdo de moléculas do solvente, dentre outras. Ao contato com um solvente polar
adquirem cargas elétricas na superficie do sistema por diferentes mecanismos, tais como a
dissociacdo de grupos da superficie como a dissolucéo dos ions da superficie podendo gerar
uma diferenca de potencial desde a superficie da particula até o interior da solugdo. As
propriedades elétricas desses coldides sdo governadas pelas interacdes repulsivas
coulombianas. Existem alguns tipos de sistemas de coldides, como: sol, gel, espuma,
detergente, emulsdo e microemuls&o. (JUNIOR, 1999).

Em uma solu¢do homogénea, o soluto e o solvente estdo totalmente uniformes, ou
seja, possui uma Unica fase. Compare isso ao olhar através de um copo cheio de agua, ou seja,
0 que se vé € uma solucdo uniforme. Para que isso ocorra, deve haver a dissolucdo do soluto
em um determinado solvente. E importante ressaltar que existe um limite para que uma
quantidade do soluto seja dissolvida em uma quantidade de solvente. Assim, pode-se dizer
gue a uniformidade de uma solucdo preparada a partir de um soluto dissolvido em um copo
com agua mantém uma relacdo muito importante em quimica. Essa relacdo classifica as
solucBes em insaturada, saturada e supersaturada. Pense que um pacote de aglcar ndo cabe em
um copo d’agua. Mas se adicionado aos poucos, poderd observar-se 0 ponto exato que a
quantidade de acUcar deixa de ser sollvel e passa para o fundo do copo. A quantidade de
acucar que se solubiliza num copo d"agua sera diferente da quantidade de sal de cozinha que
se solubiliza num copo d"agua. Ou seja, dissolver coisas em um solvente depende tanto do
solvente quanto do soluto. Para explicar isso, 0s quimicos usam o termo solubilidade dos
compostos que da informacdo da quantidade de um soluto que pode dispersar-se numa certa
guantidade e tipo de solvente a uma dada temperatura. Um exemplo bastante tipico no
processo de solubilidade que esta presente em nosso dia-dia € a dissolu¢do do chocolate. Se
compararmos a dissolucdo do chocolate em leite quente e frio, o processo de dissolucdo
acontece mais rapidamente em leite quente, 0 que mostra que a temperatura tem significativa
influéncia sobre a solubilidade dos compostos. Outros exemplos podem ser discutidos, tais
como a dissolucdo de sal de cozinha e de agucar em agua. A quantidade de sal solvel em
4gua é de 359g.L™ de 4gua, em metanol a solubilidade do mesmo sal é de 14,9g.L™, ambos a
25° C. A partir desses dados tabelados, a solubilidade do sal em &4gua € maior que a do sal em
metanol. Essa diferenca ocorre devido a liberagdo de seus ions solidos em agua poderem ter
mais interagdo com ions provenientes da dissociacdo da &gua. Em metanol, a ligagdo entre o0s

seus atomos é covalente, o que por sua vez promove uma menor interacdo entre os ions. O
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coeficiente de solubilidade pode dar informacgdes sobre a quantidade de um soluto que pode
ser dissolvido em uma determinada quantidade fixa de solvente a uma dada temperatura,
levando a classificacdo das solucbes que podem ser preparadas. Em uma solucéo insaturada, a
quantidade do soluto é menor que sua solubilidade. A solucdo saturada, a quantidade de
soluto é igual a solubilidade. J& na solucdo supersaturada, a quantidade de soluto é superior a
sua solubilidade e esta € considerada como uma solugdo metaestavel devido a quantidade de

soluto dissolvido variar de acordo com a temperatura.
1.1 Preparo de solugdes

Conceitualmente, o tema solucBes esta relacionado com a existéncia de particulas
denominadas ions ou moléculas, as quais estdo associadas ao soluto e/ou ao solvente. Essas
particulas se interagem através das forgas eletrostaticas (interatbmicas e intermoleculares) e
sdo dotadas pela existéncia de cargas elétricas, dando origem a passagem de corrente elétrica
através da solucéo.

A quimica dos ions fora estabelecida a partir da teoria da dissolucdo eletrolitica
proposta por Arrrhenius. O autor mostrou que a dissolucdo de substancias em &gua gera ions,
e pode ser mostrado pela reacdo de solucdes aquosas de cloreto de sodio, formando ions sddio
e ions cloro:

NaCI(aq) - Na+(aq) + Cl_(aq) ou
NaCli) + Hz0(g) 2 Na'ag) + Cl'ag + H' ey + OHjgaq)

+

v

No processo de dissolugdo, o NaCl ao entrar em contato com a agua, ira
solvatar/hidratar os fons Na* e CI", através da atracdo de cargas opostas dos ions do soluto e do
solvente. Afirmando a teoria de Arrhenius, Jaffe, em meados da década de 90, mostrou que 0s
ions que possuem cargas elétricas, as quais permitem a passagem de corrente elétrica atraves
da solugdo quando sdo submetidos a presenca de eletrodos, esses ions tocam os eletrodos

abandonando suas cargas e voltam aos seus estados fundamentais (CARMO, 2008).
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Considerando este aspecto, ndo se torna facil explicar o fendmeno que ocorre no
processo de dissolucdo, pois explicar o comportamento dos ions em solucdo implica em
compreender que 0S MesMos possuem cargas.

Segundo Carmo (2008), a ciéncia da solucdo quimica possui um elevado nivel de
abstracdo por parte dos alunos e é um dos mais importantes focos de estudo no curriculo de
quimica, mas requer um bom entendimento em termos microscopicos, pois temas mais
complexos como eletroquimica, transformacdo quimica, equilibrio quimico, ligacGes
quimicas, entre outros, podem ser melhor compreendidos. Por estes motivos, este devera ser
cuidadosamente abordado.

Sabendo-se da importdncia das solucbes em quimica, torna-se necessario 0
entendimento sobre seu preparo. Para isso, necessita-se estudar as propriedades quimicas dos
reagentes, o calculo matematico envolvido, além de ndo se esquecer das regras de seguranca
que estdo envolvidos nos procedimentos para tal tarefa. As principais etapas envolvidas
também envolvem medicéo e diluicdo, homogeneizacdo e a armazenagem. Ao preparar uma
amostra para andlise, também requer uma atencdo para seu preparo, onde este devera ser
convertido em um analito de forma adequada para analise.

J& que preparar solucdo implica em dissolver solutos em solventes, torna-se necessario
compreender que a condicdo para que isso ocorra envolve conhecimento sobre polaridade do
solvente e do soluto para que a solugdo seja um sistema homogéneo. Uma vez conhecidas as
condicdes de solubilidade, é necessario definir volume e concentracdo do soluto em solucéo.
Os laboratorios sdo equipados com vidrarias para coleta de solu¢do com adequada precisdo e
balancas analiticas para pesagens de reagentes.

A relacdo entre a quantidade de soluto e a quantidade do solvente esta relacionada com
a concentracdo da solucdo. A concentracdo de uma solucdo pode ser expressa em: massa/
volume, quantidade de matéria/volume, entre outras.

As unidades de concentracdo devem ser sempre especificadas para que ndo haja
confusdo. As mais utilizadas séo:

e (g.L™), gramas (massa) por litro de solvente (volume).
C=m/V (L)
e (mol.L™Y), quantidade de matéria do soluto (n soiute, Mol) por litro de solvente
(volume).

Sendo que para determinar a quantidade de matéria do soluto deverd expressar o

namero de mols do soluto em uma relagdo com a massa do soluto e a sua massa molar que é

expressa em g.mol™. Logo,
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C (Mol.L™) = Nsoiuto / Vsolugao (L)

e (mol.Kg™), quantidade da matéria do soluto (mol) e da massa do solvente (kg).
A Molalidade ¢é utilizada geralmente em solugdes que independem da
temperatura.

Molalidade = Ngojuto / Msolvente
e Fracdo em mol ¢ a razdo da quantidade da matéria do componente (mol), pela
quantidade total de matéria envolvida na solugdo (mol). N&o apresenta unidade
de medida. A fracdo molar de todos os componentes de uma solugcdo nao
ultrapassa 1.
Xa = nal/(na+ng+nc+...)

e (Eqg.L™). Normalidade é a relagdo entre o nimero de equivalente-grama do

soluto (Eqg) e o volume por litro da solucdo (volume).

e (%) Composigdo percentual (titulo). Esta unidade de concentragdo relaciona a

massa (m) ou o volume (V) do soluto com a massa ou o volume do solvente ou
da solucdo, conduzindo a notag@es tais como: % (m/m); % (m/V) ou % (V/V).

e (ppm) e (ppb). Partes por milhdo e partes por bilhdo. Estas mostram a

quantidade em gramas de uma substancia por milhdo ou bilhdo de gramas em

solugéo ou mistura.

1.2. A Quimica da eletroquimica e a importancia das solucdes

Numa solucdo, os atomos tentam adquirir estabilidade transferindo assim elétrons
entre determinadas espécies, e estdo combinados em sua grande maioria por ligacdes
covalentes e i6nicas. Em uma ligacdo idnica existem elementos os quais um cede e o outro
recebe elétrons, e a existéncia dessa troca de elétrons faz com que haja formacéo de ions e
suas respectivas cargas.

As cargas dos ions sdo determinadas como numero de oxidagdo ou nox, os quais séo
derivados dos elementos quando estdo combinados, transmitindo informagfes do nimero de
elétrons numa dada reacdo. Estes elétrons que séo transferidos estdo presentes nos elementos
como sendo a carga negativa, e migram em direcdo ao eletrodo positivo.

A variagdo de nox durante uma reacdo determina uma reacao de oxido-reducao devido

a transferéncia de elétrons, sendo o agente oxidante receptor de elétrons de outro composto,
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tornando-se reduzido, e, 0 agente redutor, doa elétrons para outro composto, sendo este
oxidado no processo.

Estes processos da reacdo redox sdo de suma importancia devido as suas intensas
aplicacdes em diversos processos quimicos surpreendentemente presentes em nossas vidas,
dentre estes, tém-se a geracao de eletricidade.

Um exemplo bastante rotineiro de uma reacdo de oxido-reducdo € o fendmeno de

corrosédo do ferro. Os seus estados de oxidacéo sdo o Fe°, Fe*? e Fe™ (WARTHA, 2007).

Em uma reacgdo de oxidagdo: A oxidagdo do ferro a ion ferroso

Fed > Fe’?
u Aumentou 0 nox

o Doacéo de elétrons
Em uma reacdo de reducdo: a reducdo do ion ferroso a ferro

Fe'? > Fe’

u Diminuiu o nox

e Recebeu elétrons

No processo de corrosdo, ao entrar em contato com o ar, o ferro ird oxidar-se:
Fe” > Fe*? + 2¢
E o oxigénio presente em ar atmosférico serd dissolvido em &gua e ira reduzir-se,
como pode ser mostrado a seguir:
0O, + H,0 + 4e" > 40H" (reacdo catodica)

As duas reagbes geram:
Fe’ > Fe*? + 2e” (reagdo anddica)

0O, + H,O + 4 e > 40H’ (reacdo catddica)
Fe + O, + H,O = 2Fe(OH),

Como o Fe™ ¢ mais estavel que o Fe*?, o Fe(OH), sera oxidado a Fe(OH); em
presenca do oxigénio.
Os elementos possuem disponibilidades de doar e receber elétrons, o que é

considerado como potencial de reducéo, de acordo com a Tabela 1:
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Tabela 1: potencial de reducgéo para o ferro em diferentes nimeros de oxidagdo.

Reacéo de reducéo para o Ferro Potencial de Reducéo (E)
Fe™ + e > Fe™ +0,77
Fe* +2e" > Fe° - 0,44

Na Quimica, a producédo da corrente elétrica decorrente da transferéncia de elétrons no
processo de uma reacdo quimica é classificada como eletroquimica, e esta englobada a parte
da quimica que estuda a espontaneidade dessa reacao.

Em um processo espontaneo, a energia quimica que estd armazenada em algumas
substancias, as quais podem ser transformadas em energia elétrica, € conhecida como pilha.
Em um processo ndo espontaneo, a utilizacdo de corrente elétrica, através de uma fonte
externa na producdo da reacdo, faz com que os elétrons sejam transferidos de um elemento a
outro e que pode ser transformada em reacdo quimica é conhecido como eletrolise.

O ion produzido pelo processo de eletrolise de um composto pelo uso de um campo
elétrico faz com que haja passagem da corrente, ocasionando um processo de oxirreducao
entre o condutor e o condutor idnico numa solucdo, e, logo, obtém-se os elementos quimicos
e/ou formacdo de novos compostos.

Durante a reacdo redox, os elétrons presentes fluem através do circuito elétrico.
Alguns aspectos dessa reacdo podem ser medidos através de corrente elétrica e pela diferenca
de potencial elétrico. A corrente elétrica utilizada é denominada da quantidade de carga que
flui a cada segundo através de um circuito. A unidade da corrente elétrica é o ampére (A). A
diferenca de potencial € aplicada através de uma fonte de alimentacdo elétrica, a qual
relaciona dois pontos em suas extremidades, sendo um eletrodo positivo e o outro negativo, e
a diferenca de potencial aplicada pode ser utilizada para superar a energia de ativacdo de uma
reacdo num eletrodo, onde entre eles ha um trabalho necessario que pode ou ndo ser realizado
para que uma carga elétrica possa se mover de um ponto ao outro, esta diferenca pode ser
medida em volts (V). O trabalho possui dimensdes de energia, e sua unidade € o joule (J). Um
Joule de energia é liberado ou absorvido quando um Coulomb de carga se move entre 0s dois
pontos quando a diferenca de potencial é aplicado e difere entre si em um volt, sendo 1 volt
equivalente a 1J por coulomb. A relacdo direta entre o circuito elétrico e a diferenca de
potencial aplicada no circuito, é estabelecida como a Lei de Ohm, e este & inversamente
proporcional a resisténcia do circuito (HARRIS, 2005).
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A aplicagdo da diferenca de potencial é utilizada em algumas técnicas para a
identificacdo de espécies quimicas, como por exemplo, a eletroforese capilar que ¢ um
método analitico que emprega a diferenca de potencial e a corrente elétrica gerada para
promover o deslocamento de particulas ou moléculas ionizadas sob o efeito do campo elétrico
e a partir desse fenbmeno, pode ser feitas medidas quantitativas através de suas diferentes

mobilidades eletroforéticas em um meio condutor geralmente aquoso.

1.3. A eletroforese capilar de zona: uma técnica empregada em quimica analitica

Todos os métodos de separacdo tém grande importancia em quimica. Em quimica
analitica, suas contribuicGes vdo desde identificacdo até quantificacdo de diversas espécies
qguimicas e seus respectivos compostos. Entre as técnicas de separacdo vamos destacar a
Eletroforese. A modalidade que emprega solucdo aquosa, como uma solucdo eletrolitica,
promove a separacao das espécies carregadas sob o efeito de campo elétrico.

Na década de 30, a eletroforese fora competentemente explicitada por Arne Tiselius,
onde ganhou o Prémio Nobel em 1948. Este utilizou o método de fronteira mdvel para separar
proteinas do soro sanguineo (TAVARES, apud TISELIUS, 1996).

Hoje, as principais modalidades da eletroforese envolvem o uso de tubos capilares,
como foi introduzido por Hjerten em 1967, onde aplicou campos elétricos elevados utilizando
capilares de 300um de diametro interno (SAITO apud HIERTEN, 2011). Virtenen em 1974
utilizou tubos de teflon (50 a 200um) para diminuir o efeito Joule (SAITO apud VIRTANEN,
2011). Mikkers e colaboradores mostraram a separacdo de 16 anions em 10 minutos
utilizando um tubo de teflon com 200pum didmetro interno (SAITO apud MIKKERS, 2011).
Na década de 80, a alta eficiéncia da técnica para separacdo era evidente ao utilizar campos
elétricos elevados em capilares de 100um de diametro interno. (TAVARES, apud TERABE,
1996). Atualmente, os tubos capilares mais utilizados sdo de silica fundida, os quais séo
revestidos internamente por grupos silanois (Si — OH).

Dentre as modalidades da eletroforese tem-se a eletroforese capilar de zona (CZE),
que é a mais utilizada, pois mostra um grande desempenho para a separagdo de solutos
ibnicos, sejam eles, anions ou cations inorganicos, como também em moléculas de alto peso
molecular, podendo ser analisados mesmo possuindo cargas semelhantes, mas com raios
ibnicos diferentes (GERVASIO, apoud KUHN, 2003). A separagdo das espécies é devido a
mobilidade eletroforética de cada espécie, ou seja, cada uma migrard em tempo diferente

devido a sua velocidade também ser distinta.
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Com a evolucdo trazida por grandes contribuices para o aperfeicoamento da técnica,
hoje, a eletroforese estd em destaque entre as técnicas analiticas mais citadas, podendo ser
mencionada em varias linhas de pesquisa, atribuicdes em industrias, entre outras.

A analise por eletroforese capilar de zona tem um consumo de solucgdes que véo desde
nL para solucBes de amostras até pL para solucdes de reagentes, fazendo com que esse

aspecto possa contribuir para quimica verde.

1.3.1 O fluxo eletroosmético

O fluxo eletroosmotico (EOF) € o responsavel pela eficiéncia da técnica.

Em um capilar de silica fundida, os grupos silandis estdo pressentes na superficie
interna do capilar. O grupo silanol possui carater &cido e ao entrar em contato com solucédo de
pH acima de 2,0 sofre dissociacdo. A camada de carga negativa, o (Si-O"), forma-se de acordo

com as Figuras 1 e 2.
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Figura 1: Representacdo esquematica da superficie do capilar de silica fundida.
Fonte: (TAVARES, M. F. M. Eletroforese capilar: conceitos basicos, Quimica Nova, Vol. 19, n. 2, 1996).
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Figura 2: Representacdo esquematica da dissociacdo dos grupos silandis na superficie do capilar de

silica fundida.

Os ions de carga positiva da solucdo tampdo sofrem atracdo pela carga negativa e

tornam a superficie neutra.
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A movimentacdo dos ions do tampédo bem como da camada que neutralizou as cargas
negativas da parede ocorre quando uma fonte de alta tensdo € acionada. Os ions se
movimentardo em direcdo ao seu polo oposto, sendo que os de carga positiva migrardo em
direcdo ao polo negativo, gerando assim um fluxo denominado de fluxo eletroosmotico.

Quando o fluxo é gerado do polo positivo (anodo) em direcdo ao polo negativo
(catodo), o fluxo é considerado normal. Em funcdo do fluxo eletroosmético, as espécies

podem ser analisadas em um tempo relativamente curto.

i AR AU PR AT SE
(+) ++++++++++++++(-)

Hes EOF hy—
++ + + + + + + + + + + + H
++++++++++++++++++++++++ 4+

___________________________________ L

Figura 3: Representacdo esquematica da formacgdo do fluxo eletroosmético no modo normal.

O fluxo eletroosmatico sera invertido quando a determinacdo de anions € prioritaria,
se a andlise fosse feita nesse fluxo considerado normal, a carga negativa seria fortemente
atraida pelo eletrodo positivo, e ndo haveria migracdo de anions pelo capilar para o polo de

deteccdo.

Injecdo do anion

++++++++++++++++ A+ o+

(+) FoA E b b+ 4+ (_)
S+ || EOF 4»

++ + + + + + + + + + + + A
t+rt+ttt+tFr Lttt F LTt

Figura 4: Representacdo esquematica da formacéo de fluxo eletroosmdético considerado normal e

determinacdo de anions.

A migracdo do anion ocorrerd em direcdo ao polo negativo se sua mobilidade

eletroforética for menor que a do fluxo eletroosmotico.
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O fluxo eletroosmotico pode ser invertido modificando a carga da superficie do
capilar, fazendo com que os ions possam migram em um tempo menor, e essa modificacdo
pode ser feita através da adicdo de agente surfactante catidnico a solugdo tampdo. Esses
agentes surfactantes fazem com que haja formacdo de uma camada de semi-micelas na
superficie interior do capilar, onde sua molécula possui uma carga positiva em uma das
extremidades e a cadeia carbdnica forma a cauda. Como a silica ao se dissociar forma uma
carga negativa, entdo a extremidade positiva da molécula se liga a sua superficie, e fica com
sua calda em direcdo oposta, a qual outra camada do surfactante se direciona opostamente,
fazendo com que haja uma bicamada de surfactante catidnico, formando uma camada
hidrocarbdnica apolar, logo outra extremidade positiva é gerada. Ao entrar em contato com 0s
anions da solucdo tampao, o fluxo eletroosmotico ocorrerd do polo negativo para o polo
positivo em presenca do campo elétrico, como pode ser mostrado na Figura 5.

A presengca do EOF acarreta em grandes contribuicbes, como por exemplo, a
determinacdo de anions e cations em uma mesma andlise, pois sem esse fluxo, seria
necessaria uma polaridade negativa para atrair as espécies carregadas positivamente, e outro
polo positivo para a analise de espécies carregadas negativamente, e as especies neutras nao
iriam mover-se no capilar.

Um dos parametros muito importantes em CE é o pH da solucdo tampdo. Este
parametro influencia a boa seletividade da separacdo dos analitos, o fluxo eletroosmotico e a
mobilidade eletroforética dos analitos. Outros fatores muito importantes sdo: concentracdo do
tamp?&o e a forca ibnica. E de suma relevancia a escolha do eletrélito a ser utilizado, uma vez
que ndo s6 a velocidade eletroosmotica sera afetada, mas também a resolucdo dos

componentes.
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Figura 5: (A-) Representagdo do fluxo eletroosmatico invertido pela adi¢do de um agente surfactante
(B) Esquema da interacdo do agente surfactante com a parede interna do capilar.

Fonte: (COLOMBARA, R.; TAVARES, M. F. M. e MASSARO, S. Determinacdo simultanea de anions
por eletroforese capilar: caracteristicas e aplica¢fes, Quimica Nova, Vol. 20, n. 5, 1997).

Como mencionado por Sanchez (2002), € necessario explicar aos alunos um dos
fatores desfavoraveis para as analises eletroforéticas, o efeito Joule. Esse efeito ocorre quando
0 sistema é incapaz de dissipar calor gerado no interior do capilar, e € causado pela passagem
de corrente quando hd um meio condutor, dai torna-se usual o grafico da lei de Ohm, que
permite relacionar linearmente a voltagem em relacdo a corrente elétrica. Alta voltagem pode
acarretar em um superaquecimento internamente da solucdo e causa efeitos em tempos de
migracdo, e a falta de repetibilidade dos resultados. Assim, de posse do grafico contendo as
curvas obtidas a partir de | versus V para cada solugéo, pode observar-se a partir de qual valor
a linearidade deixa de existir. Este ponto da curva indica 0 maximo de potencial que pode ser

aplicado para cada solucdo utilizada.
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1.3.2 A mobilidade dos ions

Quando presentes em uma solucdo, 0s ions movimentam-se aleatoriamente, e a
velocidade que cada ion possui é independente de cada espécie. Esses ions tendem a migrar
em direcdo a carga oposta, gerando uma corrente elétrica. Essa solugéo eletrolitica ao entrar
em contato com um campo elétrico faz com que seus ions se movimentem em dire¢do a carga
oposta ao campo elétrico, e 0s movimentos desses ions sdo cada vez mais acelerados ao
entrarem em contato com um maior potencial. Quando esse potencial € aplicado, os ions
passam a possuir velocidades distintas, ou seja, se houver aumento da voltagem, maior sera a
corrente elétrica, logo, mais rapido sera a mobilidade de um ion.

Os movimentos das particulas de um solvente também interferem na mobilidade dos
ions, pois ao entrar em contato com um potencial elétrico, ocasionara um retardamento da
velocidade desses ions, devido a forca de atrito, proveniente da viscosidade do meio. As duas
forgcas que entram em equilibrio ao atuarem em dire¢des opostas adquirem uma velocidade
terminal, sendo proporcionalmente relacionada a for¢a de um campo elétrico quando aplicado,
denominando assim, a velocidade de migracdo. Esta velocidade é dominante da mobilidade
com que estes ions atuam em uma solucdo bem como sua carga e a quantidade de ions
presentes, gerando assim a condutancia dos ions, ou seja, quanto maior a carga do ion, maior
seré sua mobilidade.

A mobilidade de um ion resulta da velocidade limite individual de cada ion e o valor
do campo elétrico. As mobilidades podem ser medidas através da eletroforese capilar de zona.

A mobilidade ibnica (u;) de cada espécie pode ser obtida através do comprimento total
(Liot) € efetivo(Lger) do capilar, da mobilidade do fluxo eletroosmoético (posm) € a partir da
diferenca do potencial (Vt;) aplicado a espécie, ou pela condutancia equivalente da espécie
ionica (Aequiv)dividida pela constante de Faraday (F), o que pode ser mostrado na equagéo 1 e
2 (JAGER, 2001):

—_ Ld-\?l]" |
J'li_ Vlihl _“'mm (l}
= ey 9
K F (2)

A mobilidade esta relacionada com a velocidade de cada ion, assim
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Velocidade ibnica (v;) esta relacionada com a mobilidade de cada ion (p;), diferenca
do potencial (V) e o comprimento total do capilar (L), equacdo 3, ou pela soma da
mobilidade de cada ion () e mobilidade do fluxo eletroosmotico (Uosm) diferenca do
potencial (V) e o comprimento total do capilar (L), equacéo 4.

Na eletroforese capilar de zona, os analitos frente a uma solucgéo eletrolitica, possuem
velocidades distintas para cada espécie na presenca de um determinado campo elétrico, sendo
consideradas mobilidades eletroforéticas que sdo distintas devido a sua razdo carga/massa em
determinado pH.

Na eletroforese capilar de zona, a solucdo de eletrolito é adicionada em dois
reservatorios os quais estdo em contato com eletrodos inertes, e fecha o circuito através de um
capilar de silica contendo a mesma solucdo. A amostra é introduzida em uma das
extremidades da coluna, onde os ions irdo migrar em diferentes velocidades e em sentidos
opostos as suas cargas. Estas velocidades, como ja mencionadas, dependem exclusivamente
do tamanho e da carga de cada ion. A mobilidade se refere principalmente a carga do ion, pois
se em uma solucdo houver moléculas de mesmo tamanho, a mobilidade sera distinguida pela
relagdo das cargas, pois quanto maior a carga, maior serd a mobilidade. As espécies neutras
irdo migrar conjuntamente, pois estas ndo irdo sofrer influéncia do campo elétrico. A
migracdo eletroforética ocorre pela presenca do fluxo eletroosmético, e quando um campo
elétrico é aplicado a este, sera denominada mobilidade eletroosmética.

As mobilidades eletroforéticas dos ions podem ser calculadas pelas seguintes

equacoes:
Haeaf = l|:"F:\:f
E

HMef = Hep - Meof (6)

Onde, na equacéo 5, a velocidade do fluxo eletroosmético (Veor) € dividido pela acéo
sofrida pela aplicagdo da diferenca de potencial (E), e também pela equacéo 6, pela diferenca

entre a mobilidade aparente do soluto pes € a mobilidade do fluxo eletrosmotico (Heor).
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A migracdo eletroosmotica é caracterizada a partir do fluxo eletroosmatico presente no
interior do capilar, e na presenca deste, o ion ira migrar mais rapidamente.

As mobilidades envolvidas: eletroosmdtica e eletroforética podem estar direcionadas
em um mesmo sentido quando aplicado um campo elétrico, logo, podem ser considerados
como mobilidade aparente. O tempo de migracdo de analitos com diferentes mobilidades
aparentes passam pelo detector com diferentes velocidades, ou seja, quanto maior a
mobilidade aparente, maior sera a velocidade, logo, o tempo de migracao sera menor.

As espécies presentes numa solucéo eletrolitica possuem diversas formas, sejam elas
como acido ou base conjugados de seus acidos e bases, como espécies em equilibrio, e as ndo
ionizadas. Essas diferentes formas acarretam na migracéo de um unico soluto, na presenca de
um campo elétrico, podendo ser determinada como mobilidade efetiva. E o mais utilizado
para descrever eletrolitos fracos, sendo assim dependente do pH.

A Eletroforese Capilar pode ser ressaltada como uma técnica analitica utilizada para
explicar o comportamento dos ions em solugdo, tornando-se acessivel ao publico devido ao
seu facil manuseio, a sua simplicidade na instrumentacéo, e por apresentar essa eficiéncia para
explicar o comportamento dos ions e das moléculas neutras em uma solucdo, bem como suas
distintas velocidades de migracéo, tornando-a de facil compreensdo por parte dos alunos,
fazendo dela uma surpreendente ferramenta analitica. Devido as essas surpreendentes
vantagens, Sanchez (2002), discutiu a importancia da técnica em nivel de graduacéo,
juntamente as técnicas cromatograficas mais tradicionais que estdo presentes no curriculo de
guimica analitica instrumental.

Os alunos, em sua grande maioria, concluem o ensino médio com pouca base sobre 0
comportamento dos ions em solucdo. Em nivel de graduacdo, os alunos deparam-se
novamente com conteudos relacionados. A eletroforese parece ser uma alternativa para que 0s
alunos entendam como ocorre a mobilidade dos ions.

Visando melhorar o nivel de conhecimento dos alunos de graduacdo em quimica sobre
mobilidade de ions, neste trabalho, é proposta uma metodologia de ensino enfocando a
eletroforese capilar de zona. A disciplina Tdpicos Especiais em Quimica Analitica Il fora
introduzida no curriculo do Curso de Licenciatura em Quimica. A metodologia utilizada fora
desenvolvida tanto pela professora da disciplina quanto pelos alunos de inicia¢do cientifica
envolvidos com as pesquisas em eletroforese capilar de zona.

O conceito de mobilidade de ions em uma solucéo fora abordado em aulas préticas e
tedricas. Os experimentos mostraram a influéncia dos parametros envolvidos e aulas teéricas

mostraram a fundamentacao tedrica, as tendéncias tecnologicas e metodologicas da técnica.
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2- METODOLOGIA

O presente trabalho fora desenvolvido e aplicado aos alunos da disciplina de Tdpicos
Especiais em Quimica Analitica 111, na Universidade Federal de Sergipe, Campus Professor
Alberto Carvalho, em Itabaiana SE entre 2011 e 2012, onde fora proposta e aprovada em
reunido do conselho. Os alunos receberam aulas teoricas e praticas sobre eletroforese capilar

de zona.

2.1. Aulas ofertadas aos alunos do curso de Licenciatura em Quimica

As aulas foram ofertadas de acordo com o plano de ensino em anexo (anexo 1).

De acordo com o plano, foram ministradas 15 aulas tedricas e 15 aulas experimentais,
estas eram alternadas entre uma aula tedrica e outra pratica. A partir das aulas pretendeu-se
mostrar aos alunos o funcionamento da eletroforese capilar de zona. As aulas teoricas
priorizaram a introducdo do conceito sobre eletroforese, os desenvolvimentos relacionados a
técnica e as principais aplicacdes em quimica analitica, além de possibilitar que os alunos
preparem solucbes analiticas envolvidas nos estudos. Durante as aulas, os alunos também
desenvolveram semindrios a partir de trabalhos publicados em revistas internacionais sobre as
aplicagdes da eletroforese capilar de zona. Abaixo estdo discriminadas as aulas
(tedricas/préaticas) ofertadas durante o curso. Cada uma deve ser multiplicada por 2, uma

tedrica de 2 horas e uma pratica de 2 horas.

2.1.1. 18 Aula
e Consideracgdes gerais: Métodos analiticos.
e Discutir sobre a importancia dos métodos analiticos para a determinacdo e
quantificacdo das espécies.
e Montar um sistema eletroforético.
2.1.2. 28 Aula
e Discutir sobre métodos instrumentais de anélise.
o Discutir sobre os conceitos gerais de eletroforese. Introduzir eletroforese
capilar de zona.

e Discutir sobre a importancia da especiagao.
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e Verificar a Influéncia do pH e natureza das solu¢des tampéo em CE.

e Modos de Injecdo: testar a injecdo eletrocinética e hidrodinamica.

2.1.3. 32 Aula
e Discutir sobre a Influéncia do pH e natureza das soluc¢des tampdo em CE.

e Discutir Modo de injecdo hidrodindmico e eletrocinética.

2.1.4. 42 Aula
Discutir sobre:
e Modos de injecdo: eletrocinética e hidrodinamica.
e Importancia do diametro do capilar.
e Preparo das solucdes tampéo.

e Obtencdo da curva de corrente elétrica versus voltagem (VxI). A Lei de Ohm.

2.1.5. 52 Aula
e Estudar a influéncia da voltagem sobre o tempo de migracéo das espécies.

e Discutir o uso de detectores em CE.

2.1.6. 62 Aula
e Estudar a influéncia da concentracdo e da adicdo de inversores de fluxo em
solucdo tampdo sobre a separacdo de flavonoides.
e Discutir sobre a espectrofotometria UV/VIS.
e Discutir sobre determinacao de metal e sua complexacao.
e Determinacdo simultanea de cations por eletroforese capilar. Caracteristicas e

aplicacoes.

2.1.7. 7* Aula
e Estudar a influéncia do pH e do inversosr de fluxo eletroosmotico da solugdo

de separacdo sobre a determinacgéo de flavonoides.

2.1.8. 8% Aula
e Avaliacdo e discussdo da influéncia do fluxo eletroosmotico na separacgdo da

rutina.
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e Discutir a influéncia da concentracdo e do pH da solucéo de separacédo sobre a
determinacéo de flavondides.

e Avaliar a mobilidade iénica dos flavonoides estudados: rutina e quercetina.

2.1..9 92 Aula
e Determinar o melhor tempo de injecdo para a separagéo da rutina.
e Etapas de quantificacéo.

e Discussdo da primeira etapa do relatorio.

2.1.10. 102 Aula
e Analisar anions e cations por eletroforese capilar. Discussao.
e Preparar solucdes para obter curva analitica de calibracdo de flavonoides

(rutina).

2.1.11. 112 Aula
e Preparar solugédo de referéncia.
e Preparar solugdo para obtencédo da curva analitica de flavonoides.
e Determinar o teor da rutina na amostra de maga.
e Tratamento estatistico: Limite de deteccdo, Limite de quantificacdo,
coeficiente de correlacéo e erros.

e Acoplamento: Analise em fluxo-CE.

2.1.12. 122 Aula
e Acoplamento: Espectrometria de emissé@o atdomica-CE.

e Tratamento de dados

2.1.13. 132 Aula
e Discutir sobre a importancia da analise de especiacao.
e Discussdo de trabalhos I.
e Tratamento de dados
2.1.14. 142 Aula
e Especiacdo de metais.

e Discussao de trabalhos II.



31

2.1.15. 152 Aula
e Avaliacdo de trabalhos: preparacédo de relatérios.

e Avaliacdo de trabalhos: Seminarios.

3. Formulacéo do Questionario

Os alunos da disciplina de Topicos Especiais em Quimica Analitica Il foram
incentivados a responder um questionario (Anexo 2). As perguntas instigavam os alunos a
discutir sobre o tema eletroforese capilar. A partir das respostas, avaliou-se o quanto os alunos
compreenderam sobre a mobilidade dos ions em solucéo e, principalmente, sobre os aspectos
que podem alterar sua mobilidade.
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4. RESULTADOS E DISCUSSAO

4.1.1%e 22 Aula

O método eletroforético foi apresentado aos alunos para que estes pudessem entender
a importancia dos métodos instrumentais de analise, onde estes sdo muito importantes para
analises em laboratorios para a determinacdo e quantificacdo das espécies tanto de pesquisas
cientificas, quanto suas vastas aplicacGes nas industrias e na medicina, além de possibilitar-
Ihes a extrema relevancia da validacdo dos métodos analiticos propostos para a otimizacéo do
processo. Os pardmetros avaliados incluiam influéncia da voltagem, da concentragdo da
solucdo tampdo, do efeito do pH e da adicdo do surfactante (CTAB), aplicados para a
separacao da rutina e quercetina.

A seguir serd discutida e mostrada a importancia de cada aula ministrada utilizando o
método eletroforético para o estudo da mobilidade dos ions:

4.1.1 Montagem do sistema eletroforético
Inicialmente, o equipamento de modo caseiro fora apresentado aos alunos para que
estes pudessem se familiarizar a técnica.

Para a realizagdo das aulas praticas foram necessarios:

. Um sistema eletroforético de modo caseiro como mostrado na Figura 6:

Figura 6: Equipamentos utilizados para desenvolver o experimento.

O sistema compreende basicamente de:
- Uma fonte de alta tenséo.
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- Eletrodos de platina

- Detector de absor¢do molecular na regido UV na faixa de 190 e 214nm com deteccdo no

modo on- column

- Capilar de silica fundida.

JANELA
— v

CAMADA DE POLIIMIDA

- Reservatorios para a solugdo tampdo e para a amostra
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il I

Solucdo Tampéo Amostra

- Suportes de madeira para apoio dos reservatorios.

- Sistema de aquisi¢do de dados.

Para a montagem de um sistema eletroforético em zona é necessario que uma fonte de
alta voltagem seja ligada a dois eletrodos de platina fechando o circuito a partir do capilar de
silica fundida, neste caso, de 75um de diametro interno e 375um de diametro externo, 51cm
de comprimento total, sendo 24cm efetivo. O capilar é preenchido com solucdo de eletrdlito,
ambas as extremidades sdo imersas em reservatorios conectados aos eletrodos, contendo a
mesma solugéo eletrolitica para fechar o circuito. O sistema de detecgdo utilizado foi UV e
A=214nm, com deteccdo on-colum. A saida analdgica esta conectada a um computador

equipado com um sistema de aquisi¢do dados, como segue na figura abaixo:
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Figura 7: Esquema utilizado para a montagem do equipamento: A- fonte de alta tenséo; B- eletrodos de
platina; C- detector UV; D- capilar de silica fundida; E- bomba peristéltica; F- sistema de aquisicdo de dados; G-

solucbes utilizadas para o pré-condicionamento do capilar.
4.1.2 Preparo do capilar de silica

Para que houvesse a deteccdo das espécies, foi necessario que cada aluno aprendesse
fazer uma janela no capilar e a coluna pudesse ser conecta ao sistema, como mostrado na
figura 7 (D). A poliimida é removida com auxilio de fogo e acetona para limpa-la. E através
dessa janela que a radiacdo UV seré transmitida.

O condicionamento do capilar fora feito com o auxilio de uma bomba peristaltica
Figura 7 (E e G), bombeando-se: 5 minutos de 1mol.L™* de HCI, 2 minutos de 4gua destilada,
15 minutos de 0,1mol.L™* de NaOH, e 30 minutos a solugéo tampéo.

As etapas de condicionamento do capilar leva a compreensdo dos alunos quanto a
dissociacdo dos grupos silanois e as cargas existentes na superficie interna do capilar, fazendo
com que possa ocorrer a separacao de diferentes espécies de acordo com mobilidade existente
de cada um, e mostrar também que a separacdo ocorre dentro do capilar através da solucéo

tampéo.

4.1.3 Modos de injecéo

Foram feitas injecOes de modo hidrodinédmico e eletrocinético.
Para a injecdo hidrodinamica foram utilizados reservatorios contendo a solugédo
eletrolitica. Outro reservatorio continha a solugdo a ser analisada, este, por sua vez, fora

erguido e mantido a uma altura de 4,5cm por um determinado tempo para promover a injecao
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por gravidade (Figura 8). Apds a injecdo, a extremidade era retornada & mesma altura que o

reservatorio contendo o tampéo.

CAPILAR DE SILICA FUNDIDA

Figura 8: Esquema utilizado para 0 modo de injecdo hidrodindmico por gravidade. A e E-
reservatdrios contendo a solucdo tampéo; D- reservatorio contendo amostra; C e B- suportes de madeira

utilizados para o apoio dos reservatorios.

Para a realizacdo deste modo de injecéo, o aluno precisou desenvolver certa habilidade
para 0 manuseio do capilar, pois, foi necessario que ele adotasse uma boa repetibilidade da
forma de injecédo para a aproximagéo dos resultados, fugindo assim da injecéo do fluxo de ar
durante o procedimento para que nao ocorresse interferéncia na otimizacdo do processo.

A injecdo eletrocinética fora obtida quando um dos eletrodos era submerso em solugéo
da amostra e 0 outro era imerso em solucdo tampao. A fonte era ligada durante 15s mantendo-

se a voltagem em 10kV.

CAPILAR DE SILICA FUNDIDA

Figura 9: Esquema utilizado para o modo de injec&o eletrocinética. A- reservatorios contendo amostra;

B- reservatdrio contendo a solugdo tampao.

Em ambos os modos de inje¢do, o detector era ajustado em 0,0000 unidades de
absorvancia.

As determinacgdes de flavondides foram feitas a A= 214nm.
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4.2. 3 Aula

Fora estudado o tempo e 0 modo de injecéo da solucéo de rutina.

A solugdo 50mmol.L™* de borato pH 9,00 fora empregada como solugéo de separacéo.

Empregando o modo hidrodindmico (Figura 8), foram feitas injecdes com altura de 4,5
e 2,0cm por 15 e 30s. Com este estudo, os alunos podem melhor compreender que ao
aumentar a gravidade e ao aumentar o tempo de injecdo, havera introducdo de um maior
volume de amostra no capilar, consequentemente ele ird visualizar maior alargamento do pico
das espécies detectadas. No modo eletrocinético (Figura 9) fora utilizado um tempo de injecéo
de 15 e 30s. Neste modo também haverd maior introducdo de amostra no capilar, e que
também nesse caso, a velocidade das espécies sera maior e o tempo de migracao sera menor.

A partir dos testes realizados, os perfis dos picos foram avaliados para que se
pudessem verificar os melhores resultados.

O aluno pdde comparar os modos de injecdo e verificar as dificuldades inerentes de cada

um.

4.3. 42 Aula. Influéncia da voltagem e da corrente elétrica em CE. Lei de Ohm

A fonte de alimentacdo utilizada no sistema eletroforético pode ser variada de 0 a
30kV e a corrente de 0 a 200pA.

Foram preparadas solucdes contendo 10; 20; 30; 40; 50 e 100mmol.L™ de 4cido bérico
e mantendo-se o pH = 9,00.

Para cada solucéo fora feita analise variando-se a voltagem de 2 em 2kV até 12kV.

Nesta aula, os alunos puderam identificar a variacdo da corrente elétrica em funcéo da
voltagem, se a Lei de Ohm ¢é respeitada ou nédo, além de possibilitar que os mesmos tenham
entendimento sobre preparo de solu¢Ges tampéao contendo concentragOes variadas.

A aula possibilitou que os alunos obtivessem dados para a construgdo do gréafico
voltagem versus corrente elétrica. Esse grafico é conhecido como gréafico da lei de Ohm, pois
é atraves dele que os alunos podem visualizar a linearidade da curva. Mas existe um limite
para que isso ocorra, pois a linearidade da curva deve ser respeitado, ou seja, se essa
linearidade ndo mais existir, pode ocorrer o aquecimento da solugdo no interior do capilar, o

efeito Joule, prejudicando a analise.
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4.4. 52 Aula. Estudo da influéncia da voltagem de separacao sobre o tempo de migracéo

O capilar fora preenchido com solugdo tampao e em seguida foram feitas analises de
solucdo 2,4x10™* mol.L™ de rutina, utilizando um tempo de injecdo de 15s e solugo de 4cido
bérico 50mmol.L™" pH 9,00. A voltagem fora variada em 2; 5; 7; 10 e 15kV.

A variacdo da voltagem permitiu entender que os ions migram com diferentes
velocidades, uma vez que o tempo de migracdo também variou. A velocidade de migracdo de

ions também depende do campo elétrico aplicado.

4.5. 62 Aula. Influéncia da concentracao da solucédo de separacao

Soluges contendo 30; 40; 50 e 100mmol.L™ de 4cido bérico mantendo-se o pH em
9,00 foram empregadas.

As anélises consistiram da injecdo da solugdo 2,4x10*mol.L™ de rutina durante 15s
empregando cada solucdo especificada acima. A partir dos quatro eletroferogramas obtidos,
os alunos puderam avaliar a influéncia da concentracdo do tamp&o sobre o tempo de migragéo

e o perfil do pico da espécie para cada solucao estudada.

4.6. 7% Aula. Influéncia do pH e da adicdo de CTAB da solucdo de separacdo, na

separacdo eletroforética de rutina

Foram utilizadas solugdes de &cido borico variando-se o seu pH entre 8,50 e 9,50,
além de uma solucdo contendo inversor de fluxo (50mmol.L™ e 0,5mmol.L™ de CTAB pH
9,00).

Com esse estudo, o aluno avaliou o tempo de migracédo e o perfil do pico para a
solucdo contendo 2,4x10™ mol.L™* de Rutina. Essa aula ajuda ao aluno compreender o fluxo
eletroosmotico de modo normal e de modo invertido (utilizacdo do inversor de fluxo
eletrooosmético, CTAB). Além de poder avaliar o efeito da variacdo do pH da solucéo de
separacao.

O pH da solucéo eletrolitica é de grande importéncia para o controle da seletividade e
eficiéncia de separacgdo idnica, ja que estes influenciam no comportamento desses ions. Deste
modo, a solucdo contendo 50mmol.L™* e pH 9,00 mostrou melhor area e altura e boa resolugéo

dos picos.



39

4.7. 82 Aula. Separacdo da Rutina e da Quercetina pelo método eletroforético

Foram utilizadas solucGes de rutina e quercetina para avaliar o tempo de migracdo de
cada espécie.

Para esse teste, solucéo contendo 50mmol.L™ de tamp&o borato pH 9,00 fora utilizada
injetando-se a solucdo durante 15s por gravidade. Foram feitas analises das seguintes
solucdes:

1- 2,4x10™ mol.L™ de Rutina;
2- 2,4x10™ mol.L™ de Quercetina;
3- 2,4x10™ mol.L ™ de rutina e 2,4x10™ mol.L™* de quercetina.

Esta aula possibilitou que os alunos pudessem melhor compreender a mobilidade dos
ions, ja que estes foram avaliados separadamente e conjuntamente, verificando a migragéo e a

importancia da razdo carga/tamanho de cada espécie.

/

Altura (mV)
-
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0+ (A)
—
./NLM \
(®)
-4 T T T T
0 2 4 6 8

Tempo (min)

Figura 10: Eletroferogramas obtidos para a separacdo das seguintes espécies: A- rutina; B- Quercetina;

C- Rutina e Quercetina.

4.8. 92 Aula. Influéncia do tempo de injecdo para analise da rutina

Fora avaliado o tempo de injecdo para a solucdo 2,4x10™* mol.L™ de Rutina, variando-

0 em 5; 10; 15; 20; e 30s. A solucdo de separacio: 50mmol.L™ de acido bérico pH 9,00.
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Esta respectiva aula mostrou que o tempo de injecdo influencia sobre o perfil do pico,
pois ao aumentar o tempo de inje¢cdo houve maior introducdo do volume do analito dentro do

capilar, consequentemente, alterando o perfil do pico.

4.9. 10%; 11?; 12?; 13?; 14%; e 152 Aula. Determinacgédo de rutina e quercetina em macas
por ECZ

O sistema permitiu determinar flavondide (rutina) em amostra de maca.

Inicialmente a coluna fora pré-condicionada para a analise. A analise empregou as
condices otimizadas, ou seja, 50mmol.L™ de acido bérico pH 9,00, injecdo hidrodinamica
15s, voltagem 10kV (124A) e comprimento de onda em 214nm.

Nessas aulas, os alunos puderam construir curva analitica de calibracdo a partir das
solugdes 1,31x10; 2,62x107; 7,86x10%; 1,31x10™ e 2,62x10*mol.L™" de rutina. As injecoes
sempre foram realizadas em triplicata.

Os alunos utilizaram os softwares Excel e/ou Origin para tabelar os resultados e obter
o grafico da curva analitica de calibragdo para as andlises de maca. Os coeficientes de
correlagdo obtidos foram avaliados pelos alunos.

Foram empregados 0s seguintes procedimentos para a determinacdo da rutina em
maca:

1- Lavaram-se as amostras com agua da torneira e agua destilada;

2- Pesaram-se aproximadamente 150,00g da amostra de macd;

3- Adicionaram-se 50,00mL de metanol a maca;

4- Maceraram-se até obter casca sem coloragéo;

5- Filtraram-se diretamente em papel de filtro quantitativo;

6- Mediram-se o volume recuperado e pesar;

7- Prepararam-se as solucdes para analise:

e 1mL do extrato obtido da macga em 5mL de metanol.
e 1mL do extrato obtido da macd, 2,62x10“mol.L™" de rutina em 5 mL de
metanol.

8- As amostras foram analisadas.
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Figura 11: Eletroferogramas obtidos para a separacdo das seguintes espécies: A- 2,62x10™ mol.L™* de
rutina; B- 1mL do extrato obtido da mac¢d diluido em 5mL de metanol; C- 1mL do extrato obtido da maca +

2,62x10™* mol.L* de rutina diluido em 5mL de metanol.

Essas aulas possibilitaram que os alunos pudessem preparar solugfes analiticas com
concentracdes conhecidas. Os alunos também puderam empregar softwares para a analise dos
resultados e compreender sobre o coeficiente de correlacdo, além de determinar o teor de
rutina presente na amostra. A utilizacdo da amostra faz com que o aluno possa avaliar o
comportamento da espécie em solucdo avaliando assim o tempo de migracdo da espécie
padrdo e comparando-a com a amostra, bem como sua concentracao.

Os alunos entregaram um relatério contendo o desenvolvimento das praticas, 0s
resultados e a discusséo sobre todas as aulas.

Através dos seminarios pode-se observar que os alunos tornam-se mais familiarizados
com a técnica, pois varios modos de separacdo e diferentes problemas foram discutidos
durante as aulas. O seminario levou-os a compreender a utilizacdo da técnica aplicada para

determinacéo de diferentes espécies em diferentes matrizes.
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5. Respostas dadas as perguntas do questionario.

1) Em sua concepgdo, como os ions se comportam em uma solucédo aquosa?

1 Em constante movimento gerado pelas interagBes idnicas das espécies envolvidas (soluto- soluto) e (soluto-
solvente)

2 Eles se comportam dispersos na solugéo, ou seja, livres

3 Se comportam livremente na solucdo

4 Os ions sdo espécies que possuem cargas negativas e positivas que se unem ou se separam para a formacédo de um
composto.

5 As cargas negativas irdo ficar proximas das positivas, ou seja, um anion ira ficar proximo de um cétion.

6 Os ions se encontram dissociados e livres para se moverem, um fato a ser destacado é a atragdo das cargas opostas:
um catidnico esta rodeado de ions anidnicos e vice-versa.

7

8 Estdo dissociados na solucdo, possuindo cargas.

9 Estdo dissociados na solugéo.

10 | Eles se comportam como cargas elétricas.

11 | Eles estdo separados e dissolvidos na solugéo.

12 | Se comportam de forma dissociada, livre onde séo atraidos por cargas opostas.

13 | Osions se comportam em uma solugéo aquosa de forma livres.

14

15

De acordo com a concepgdo dos alunos, os ions se comportam livremente em uma

solucdo, estdo dissociados e possuindo cargas elétricas (9 e 13). A resposta 1, mostra que 0s

ions estdo em constante movimento gerado pelas interacdes i6nicas das espécies envolvidas

(soluto-soluto) e (soluto-solvente). As 2 e 3 mostram que estes estdo livres em solucdo. As

respostas 4, 5 e 12, mostraram que estes por possuirem cargas se atraem ou separaram para a

formacgdo de um novo composto. A resposta 10 mostra que se comportam como cargas

elétricas e a 11 mostra que sdo separados em solucao.
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2) A rutina tem massa molar 664,27g.mol™ e a quercetina 302,20g.mol™, considerando

isso, qual composto migrara primeiro pela coluna eletroforética?

A quercetina, porqué os métodos eletroforéticos sdo baseados na diferenca carga/raio. Quanto menor a massa das
espécies envolvidas, mais rapido sera sua migragéo.

A quercetina migrara primeiro, pois apresenta uma massa molar menor que a rutina

Ira deslocar-se primeiro a rutina.

Vai depender da corrente que for aplicada em cada um.

Quercetina

A quercetina migra primeiro, menor MM.

A rutina.

Quercetina por ter menor massa molar.

O 00 N| O O &~ W N

A quercetina, possui massa menor.

=
o

A quercetina.

-
-

A quercetina.

=
N

Quem migrara primeiro seré a quercetina porque sua mobilidade é maior e sera mais rapido se mover.

=
w

A quercetina migrara mais rapido, devido a sua baixa massa molar.

[EEN
NN

[EY
ol

Diante das respostas, pode observar-se que dez alunos mostraram gque 0 composto

quercetina migrara primeiro. A justificativa dada foi devido a massa molar da quercetina, que

é menor em relacdo a rutina, logo sua mobilidade sera maior. Assim, a quercetina possuira

maior facilidade em passar pelo capilar até o detector. Dentre os dez alunos, somente um

especificou a razdo carga/tamanho do analito, mas mesmo assim ndo enfatizou a carga do

composto.

Uma demonstracdo do comportamento da rutina e da quercetina é mostrado a seguir:

Em um fluxo eletroosmaético considerado normal;
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Figura 12: Eletroferograma obtido a partir da solucdo contendo rutina e quercetina mantendo-se o

modo normal do fluxo eletroosmatico.

Na condicdo acima mostrada na figura 12, rutina e quercetina migram para o polo
oposto ao de suas cargas, 0 polo positivo. Assim quando sdo injetadas proximo ao polo
positivo e detectadas proximo ao polo negativo, diz-se que a eletroforese esta no modo
normal. Os eletroferogramas das solugcfes individuais e mistas dos compostos mostram que
rutina tem o menor tempo de migracdo. O fluxo eletroosmético tem dificuldade em arrastar a
quercetina para o polo negativo. De acordo com o tempo de migracgdo, a rutina fora mais
facilmente arrastada pelo fluxo eletroosmético em direcdo ao polo negativo. Ambas as
espécies sdo arrastadas pelo fluxo, mas como tamanho e carga sdo diferentes, cada composto
migrara com tempo diferente.

Se o fluxo eletroosmotico fosse invertido, facilitando a analise de anions, a migracéo
das espécies rutina e quercetina seria diferente. De acordo com a Figura 13, a ordem de
migracdo é alterada, facilitando a analise das espécies com menor massa, neste caso a

quercetina.
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Figura 13: Representacdo esquematica da mobilidade eletroforética da rutina e quercetina em modo

invertido de fluxo eletroosmético.

Neste caso, pode ser considerado o tamanho da molécula, pois com o fluxo
eletroosmotico invertido, a prioridade de migracdo sera da espécie que tem maior mobilidade
em um campo elétrico. Uma vez que ambas as espécies possuem cargas negativas, os alunos
tiveram suas consideracbes dentro do fendmeno ocorrido para o fluxo eletroosmético
invertido, sendo aceitaveis suas consideracdes, pois 0 questionario ndo argumentou quanto ao

fluxo eletroosmotico.
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3) A separacdo de dois compostos, quercetina e rutina, fora suficiente para a

compreensdo dos fendmenos (diferenga entre razdo carga/massa) envolvidos em

eletroforese?

1 Sim

2 Sim, pois a separacdo por eletroforese é através dessa migragdo dos fons em solugdo que tem influéncia do campo
elétrico, a qual neste caso as duas substancias possui uma diferenca na massa, fazendo com que a quercetina se
separe da rutina.

3 Ficou bem claro

4 Foi. Pois cada um obteve resultados diferentes, tornando claro a diferenga.

5 Sim

6 Sim. A diferenca entre os compostos se d& no tempo de migracao, desde que aplicadas as mesmas condicoes.

7 Néo.

8 Foi.

9 Foi.

10 | Sim. Essa diferenca entre a razéo carga/massa € o que faz uma migrar antes da outra.

11 | Sim.

12 | Sim. Porque cada um tera suas caracteristicas que ira determinar a identificagéo.

13 | Sim. Porque tem tamanhos diferentes, com isso mostra a diferenca do tempo de migragéo.

14

15

A maioria (13 alunos) respondeu que a utilizacdo da rutina e da quercetina foi

suficiente para compreender a importancia da relagdo carga/tamanho envolvidos na

eletroforese capilar de zona. Aqui pode destacar-se a observacgdo do tempo de migracdo das

espécies serem diferentes devido ao tamanho da molécula, como mostrado nas respostas: 2, 4,

6, 10, 12 e 13. Uma resposta mostrou que a utilizacdo dessas duas espécies ndo foi suficiente

para a compreensdo do mesmo.
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4) O tempo de migracdo de uma espécie é diretamente proporcional ao campo elétrico

envolvido (V/cm). O estudo utilizado para mostrar o efeito do campo elétrico foi

suficiente para vocé entender a importancia da corrente aplicada nos experimentos?

1 Sim, pois altas voltagens aplicadas ao sistema eletroforético produz o efeito Joule que aquece a solugéo tampao e
forma gases no interior do capilar, prejudicando a analise.

2 Sim, pois através do campo elétrico pode-se observar as diferentes mobilidades que as substancias possuem, ou
seja, a “corrida” que acontece com o tempo de migracéo

3 Sim

4 Foi, porque quando fizemos o experimento variando a voltagem modificava a passagem da corrente.

5 Sim. Porque ao variar a corrente ird interferir no tempo de migracédo da espécie.

6 Sim. Este estudo permite mostrar a faixa de trabalho a ser empregada com maior linearidade.

7 Néo.

8 Sim.

9 Sim.

10 | Sim. Pois séo opostas do efeito do campo elétrico que ocorre a migragéo das espécies.

11 | Sim.

12 | Sim. Pois a corrente é fornecida para formagao do campo elétrico e aumentar o fluxo.

13 | Sim. Porque com o estudo do campo elétrico aprendemosque podem separar substancias com diferentes
mibilidades.

14

15

Apesar de uma resposta ser contraria, 12 respostas mostraram que a corrente elétrica

afetard o tempo de migracdo das espécies. A resposta 1 mostrou que o estudo do campo

elétrico é importante para que se possa melhor compreender o efeito Joule. As respostas 2, 4,

5 e 13, mostram que ao aumentar a voltagem ira aumentar o fluxo da corrente elétrica, com

isso, influenciara na mobilidade dos analitos.
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5) A migracgdo da espécie ibnica s6 ocorre na presenca da corrente elétrica? Justifique

sua resposta.

1 Ndo. A migragdo idnica em solucdo ocorre normalmente, porém com menor velocidade das espécies envolvidas e
maior tempo de analise (detecgdo)

2 Sim, pois, para que ocorra a “corrida”, para que possa diferenciar as substancias, teria que ter uma fonte: que seria a
diferenca de potencial elétrico e o campo elétrico, e isso se resultaria no campo elétrico.

3 Sim. Pois com a corrente elétrica vai ser possivel a criacdo de pdlos positivos e negativos.

4 Sim, porque o aparelho s6 funciona na presenca da corrente elétrica.

5 Nao, porque ela pode ocorrer sem a presenga da corrente, mas a diferenca é que o tempo sera muito maior.

6 N&o. A corrente elétrica aplicada vem a diminuir o tempo de analise.

7 Sim, é através da corrente elétrica que vai facilitar.

8 Sim. Porque as cargas ndo interagem.

9 Sim. Pois 0 campo elétrico vai haver interacdo de cargas.

10 | Sim. Porque é a partir da fonte de corrente elétrica que os jons se dissociam e migram.

11 | Acorrente faz com que haja a mobilidade.

12 | Né&o. Porque este pode ser injetado por gravidade em uma coluna carregada de elétrons e protons. A corrente
elétrica é para acelerar o processo.

13 | Sim. Porque esta presentes ions, com isso a migragéo com corrente elétrica.

14

15

Alguns mostraram que a diferenca de potencial e o responsavel pela diferenciacao das

substancias. Outros mostram que é a partir da fonte de alta tensdo que os ions podem se

dissociar, sendo responsavel também pelas interacfes de cargas.

As respostas 1, 5, 6 e 12 mostraram que a presenca da corrente elétrica s6 acarretara

numa maior mobilidade dos ions, fazendo com que estes possam migrar em um tempo

relativamente curto.
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6) Ao compararmos duas colunas capilares, uma com 50cm e outra com 80cm, 0 tempo

de migracdo de um dado composto serd 0 mesmo nas duas colunas? Justifique.

1 Se, 50 e 80 cm, ocorrem referentes ao comprimento total do capilar de dioxido de silica amorfo, revestida com
poliimida, vai depender do comprimento referente ao tempo de deteccéo pré-determinado pelo pesquisador.

2 Nao. Pais, o tempo de migracdo com 80cm sera maior que a de 50cm, pois passaria em maior percurso em corrida
com 80cm do que 50cm.

3 Sim. Pois o tempo ndo ira depender do tempo da coluna.

4 Ndo. Porque quanto maior o espaco, mais rapidamente a solucéo sera arrastada e identificada.

5 Nao. Porque o tamanho da coluna também ird influenciar no tempo de migracao.

6 N&o. Dentro da coluna de 80 cm a corrente aplicada tende a passar mais tempo para chegar de um eletrodo a outro.

7 Sim. Ndo importa quantos centimetros tem, o tempo serd 0 mesmo.

8 Né&o. As colunas com tamanhos diferentes influenciaréo no tempo.

9 N&o. Pois o diametro do capilar influencia diretamente no tempo de migragéo.

10 | Néo. Pois na coluna de menor espessura a migragéo ocorre mais lenta.

11 | N&o. Porque o tempo de migracéo vai depender também do caminho que ele vai percorrer.

12 | Sera semglhante porque ir4 depender da corrente utilizada. Mas a 50cm sera mais rapido a migracdo porque o
percurso é menor.

13 | O de 80 cm o tempo é maior, pois vai ter um maior percurso, com isso vai ter mais interacdo pra chegar no
detector.

14

15

Trés de treze respostas mostraram que o tamanho do capilar ndo ira influenciar no

tempo de migracdo. A resposta 12 mostra que o aluno estava confuso, mas aparentemente

quis mostrar que o capilar de 50cm possui um percurso menor. A resposta 10 discutiu sobre a

espessura do capilar, e disse que quem possuir maior espessura, a migracdo ocorrera mais

lentamente. Os demais mostraram que o comprimento do capilar afeta o tempo de migracéo,

sendo o capilar de 80cm com maior tempo de migracao, pois este passara maior tempo para

chegar ao eletrodo de carga oposta, devido ao percurso dos analitos dentro destes.
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7) Quer dar alguma sugestao? (Parecer do aluno)

1 Agentes surfactantes, quelantes, solventes, sistema tampdo entre outros, sdo importantes para a otimizacdo dos
parametros eletroforéticos. O contelido eletroforese capilar (CE) envolve conceitos desenvolvidos em
termoquimica, porém os pélos elétricos recebem terminologias diferentes, podendo interliga-los: termoquimica >
anodo (-) e catodo(+). CE > anaforese (-) e catoforese (+).

2

3 E possivel entender o processo da eletroforese, mas deve ser mais claro para os alunos conseguirem enxergar o
processo por um todo.

4 Deveriamos ter uma avaliacédo tedrica, antes das praticas, pra que os alunos chegassem no laboratério com maior
entendimento.

5)

6 Nada a considerar

7 Néo

8

9 Néo.

10

11 | Néo.

12 | A eletroforese capilar pode ser utilizada como detecgéo de muitas substancias. Abre portas para muitos estudos na
educacéo e pesquisa.

13 | Sim. Deveria ter mais aulas pra melhorar o aprendizado.

14

15
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6. CONCLUSAO

Este trabalho p6de caracterizar a investigacdo do estudo de mobilidade i6nica, ja que
esta apresenta grande importancia para que se possa entender o que seja uma solucao.

Partindo do pressuposto de que o conceito envolvido sobre a mobilidade dos ions n&o
seja muito claro para diversos alunos, foram escolhidas para mostrar a separacdo de duas
espécies (rutina e quercetina) através da técnica eletroforética, para que os alunos pudessem
avaliar o comportamento destas em uma determinada solucgéo, o que mostrou-se eficiente para
0 aprendizado dos alunos avaliados.

Pdde-se verificar a partir dos dados coletados através da pesquisa que alguns alunos
mostram dificuldades em relacionar a migracdo com o potencial aplicado, pois a grande
maioria dos alunos respondeu que a migragdo s6 ocorrera em presenca de um campo elétrico.
Um dos grandes questionamentos também avaliado fora determinado pela razdo carga/ massa
do analito, onde este pode ser mais aprofundado durante as aulas.

E nitido que os procedimentos adotados para as aulas foram eficientes e suficientes
para o entendimento de Vvarios conceitos que estdo associados a eletroforese capilar. Os alunos
também puderam visualizar a eficicia da teoria da técnica através dos experimentos adotados
para as aulas. O preparo de solucbes durante as aulas também foi importante para a préatica
laboratorial dos alunos.

O relatorio fora bem delineado e bem executado pelos alunos, contendo o0s
eletroferogramas bem como as discussdes envolvidas em cada etapa.

A apresentacdo do seminario permitiu que os alunos interagissem para sanar davidas
sobre a técnica. No entanto, € evidente a dificuldade em tratar do texto em inglés. A disciplina

atingiu suas metas, a sua introducgdo no curso de graduacao em quimica foi viavel e pertinente.
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8. ANEXOS

ANEXO 1- Plano de Ensino.
SERVICO PUBLICO FEDERAL
MINISTERIO DA EDUCACAO
UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
CAMPUS UNIVERSITARIO PROF. ALBERTO CARVALHO

PLANO DE ENSINO

DEPARTAMENTO (OU NUCLEO): Quimica

CURSO: Licenciatura em Quimica SEMESTRE LETIVO:

DISCIPLINA: Tépicos Especiais em | CODIGO: 509162

Quimica Analitica III

CARGA TEORICA: 2 CREDITOS: 4 PEL: 2.00.2
HORARIA: 60

PRATICA: 2

PRE-REQUISITO: 509152

CURSOS: Licenciatura em Quimica

PROFESSOR: ANA PAULA GEBELEIN GERVASIO

EMENTA

A disciplina deve ser desenvolvida associando e correlacionando teoria e experimentacdo: conceitos
gerais de eletroforese capilar por zona. Modos de injecdo e deteccdo em eletroforese capilar. Colunas
capilares em eletroforese. Andlise qualitativa e quantitativa. Especiacdo de metais por eletroforese
capilar. Hifenacdo de técnicas: andlise em fluxo e espectrometria de emissdo atbmica com plasma

induzido.

OBJETIVO GERAL

Fornecer uma visao geral de eletroforese;

Diferenciar as varias formas de separacao em solucao aquosa e utiliza-la na anélise quimica de
espécies metélicas.

Propiciar aos estudantes os conhecimentos da técnica de eletroforese e capacita-lo ao uso e

manuseio do equipamento montado em laboratério.

OBJETIVO ESPECIFICO

CONTEUDO PROGRAMATICO

1- Tedrica Consideracdes gerais. Método analitico
2- Pratica Montagem do sistema CE.
3- Tedrica Meétodos instrumentais de andlise. Conceitos gerais de eletroforese. Importancia da

especiagdo. A influéncia do pH e natureza das solugdes tampdo em CE. Modos de

injecdo. Injecdo eletrocinética e hidrodindmica.

4-Prética Manuseio do capilar em sistemas CE. Injecéo.
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5-Teorica A influéncia do pH e natureza das solucbes tampdo em CE. Modos de injecéo.
Injeco eletrocinética e hidrodinamica.

6-Pratica Modos de injecéo.

7-Tedrica Modos de injecdo. Injecdo eletrocinética e hidrodindmica. Importancia do
diametro do capilar. Preparo de SolucGes Tampéo e obtencdo da curvade | X V.

8-Pratica Influéncia da concentracéo da solucdo tampéo e obten¢do da curva de | X V.

9-Tedrica Influéncia da voltagem sobre o tempo de migracéo das espécies. Detectores em CE.

10-Pratica Influéncia da voltagem sobre o tempo de migracao.

11-Tebrica Influéncia da adicdo de inversores de fluxo a solucdo de separacdo
Espectrofotometria  UV/Vis. Determinacdo de metais e complexacdo.
Determinagdo simultdnea de cations e anions por eletroforese capilar:
caracteristicas e aplicagoes.

12-Pratica Influéncia da adicdo de inversores de fluxo a solucdo de separagdo Determinagdo
de metais e complexacéo. Detecco Direta e Indireta por CE.

13-Tedrica Influéncia da concentracédo e do pH da solucdo tampéo na separacéo de metais.

14-Pratica Influéncia do pH na separacéo de flavondides

15-Tedrica Influéncia do pH da solugdo tampéo na separacdo de flavondides. Avaliacdo e
Discusséo dos resultados.

16-Prética Discussdo dos resultados - Relatdrios

17-Tebrica Etapas de Quantificacdo - Preparo de curva analitica de flavonoides.

18-Pratica Preparo de curva analitica para flavondides. Analise quantitativa em CE.
Determinagdo de flavond6ides em amostras de frutas.

19-Teorica Anédlise de &nions e cations por CE.

20-Prética Identificacdo do sinal de flavonoides

21-Tebrica Solugdes de referéncia. Preparo de curva analitica de flavondides. Tratamentos
estatisticos. Limites de deteccdo. Erros. Acoplamentos: Analise em fluxo-CE

22- Prética Influéncia do tempo de injecdo na determinacdo de flavondides.

23- Tedrica Acoplamentos: Espectrometria de emisséo atdmica-CE

24- Prética Influéncia do pH da solucéo tamp&o na determinagdo de flavondides.

25- Teorica Especiacéo de metais. Discusséo de trabalhos I.

26- Prética Avaliacéo e Discusséo dos resultados

27- Teorica Especiacio de metais. Discusséo de trabalhos I1.

28- Prética Avaliacéo e Discusséo dos resultados

29- Teorica 2% avaliagdo. Semindrios

30- Prética 2% avaliagdo. Semindrios

METODOLOGIA

O aluno sera julgado: pelo seu trabalho préatico individual realizado cada semana e que constituira da

execucdo de um experimento e por um seminario oral da pratica realizada, pelo desenvolvimento de uma
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metodologia analitica e pela apresentacdo de um seminério referente ao trabalho cientifico pesquisado.
As notas serdo dadas conforme: a) Duas referentes as avaliacdes dos relatérios orais das praticas (média
dos relatérios: nota 0-10 pontos). ¢) Uma referente ao desenvolvimento de metodologia de analises (0-

10). d) e uma referente a seminério (0-10).
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ANEXO 2 — Questionario aplicado aos alunos da disciplina Topicos Especiais em Quimica

analitica Ill.

UNIVERSIDADE FEDERAL DE SERGIPE
CAMPUS PROFESSOR ALBERTO CARVALHO S
DEPARTAMENTO DE QUIMICA ‘)

S M i oo
UNIVERSIDADE FEDEAAL DE SENGIPE

PESQUISA TEMATICA
Uma Proposta Metodoldgica para Utilizacdo da Eletroforese

Capilar no Curso de Licenciatura em Quimica
QUESTIONARIO PARA ALUNOS DE GRADUAGAO EM QUIMICA LICENCIATURA
Em qual periodo vocé esta?
10-();2%-( );3%-( ) 4°%( );5°C ) 6% ( )7o-( );8%-( ).

1) Em sua concepgao, como os ions comportam-se em uma solucéo aquosa?

2) A rutina tem massa molar 664,27g.mol™ e a quercetina 302,20g.mol™, considerando
iss0, qual composto migrara primeiro pela coluna eletroforética?

3) A separacdo de dois compostos, quercetina e rutina, fora suficiente para a
compreensdo dos fenémenos (diferenca entre razdo carga/massa) envolvidos em
eletroforese?

4) O tempo de migracdo de uma espécie é diretamente proporcional ao campo elétrico
envolvido (V/cm). O estudo utilizado para mostrar o efeito do campo elétrico foi
suficiente para vocé entender a importancia da corrente aplicada nos experimentos?

5) A migracdo da espécie ibnica s6 ocorre na presenca da corrente elétrica? Justifique sua
resposta.

6) Ao compararmos duas colunas capilares, uma com 50 cm e outra com 80 cm, 0 tempo
de migracdo de um dado composto sera 0 mesmo nas duas colunas? Justifique.

7) Quer dar alguma sugestao? (Parecer do aluno)
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