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Neste trabalho foram discutidos os principais problemas enfrentados pelos quimicos para analisar
amostras de aguas. Considerando esse aspecto, uma proposta alternativa para o ensino de quimica fora
desenvolvida para ajudar estudantes a melhorar sua educacdo em Licenciatura em Quimica na
Universidade Federal de Sergipe, Campus Prof®. Alberto Carvalho. O contelido abordado englobou os
conceitos e fenémenos envolvidos para utilizacdo da técnica analitica denominada eletroforese capilar de
zona. Aspectos tedricos foram implementados através de aulas praticas que abordou metodologia para
analisar 4guas dos Acudes localizados em Ribeirdpolis e Itabaiana SE. Os principais aspectos e conceitos
analiticos envolvidos foram discutidos.

Palavras-chave: Proposta metoddlogica, acude, eletroforese capilar.

Determination of heavy metals in water by capillary zone electrophoresis: methodological proposal
for teaching chemistry

In this work the main problems discussed by chemists to analyze water samples were shown. Considering
this aspect, an alternative proposal was developed to help students improve it undergraduate education at
the Universidade Federal de Sergipe, Campus Prof°. Alberto Carvalho. The content covered included the
concepts and phenomena related to use of the analytical technique called capillary zone electrophoresis.
Theoretical aspects were implemented through experimental classes whose focus approached analysis of
water from dam located in Ribeiropolis and Itabaiana SE. The main analytical aspects and concepts
involved were discussed.

Keywords: Methodological proposal, reservoir, capillary electrophoresis.

1- INTRODUCAO

A escassez de agua, tanto no sertdo como no agreste sergipano, € um dos principais
problemas enfrentados pelas pessoas daquela regido. A construcdo de grandes reservatorios de
agua denominados de agudes é uma alternativa aos métodos existentes de captagdo de agua de
chuva. O acude Cajueiro é um desses exemplos. Esta situado na cidade de Ribeirdpolis — SE, é
publico e tem capacidade de 920.000,00m3. Apesar da necessidade da agua, este acude serve
como despejo do esgoto sem tratamento proveniente da cidade. Existem pelo menos duas
monografias retratando a ma qualidade da agua do agude sendo aquele despejo a principal fonte
de poluigdo do acude “% Informacdes de moradores relatam que é comum ver criangas e adultos
banhando-se naquelas aguas, pescando e até irrigando plantacoes.

Dentre os varios tipos de problemas com contaminagdo pode-se citar aquela ocasionada por
metais °. A intoxicacdo por metais é estudada tanto por bidlogos quanto por quimicos e
engenheiros, além de muitas outras areas. O estudo sobre seus efeitos e influencias é importante
para que reagdes quimicas sejam compreendidas e consequentemente utilizadas para ajudar a
populagdo. As principais fontes de contaminacdo por metais no ambiente sdo fertilizantes,
pesticidas, agua de irrigacdo contaminada, langcamento de esgoto doméstico sem tratamento,
combustdo de carvdo e 6leo, emissdes veiculares entre outros *.

H& cerca de vinte metais, ou elementos agindo como estes, considerados toxicos para 0s
humanos %. Por exemplo, antigamente, o cromo era muito usado na fabricacdo de tintas,
pigmento em fotografias, plasticos entre outros por ndo se saber sobre sua toxicidade.
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Em 2006, a Universidade Federal de Sergipe implantou um Campus em Itabaiana. Dentre 0s
cursos ali administrados cita-se o curso de Licenciatura em Quimica. O curso conta com
disciplinas na area de ensino de quimica (pesquisa, metodologia, instrumentacdo e estagios)
evidenciando disciplinas bésicas tal como quimica geral e as mais especificas tais como
analitica, inorganica, organica e fisico-quimica. A disciplina de quimica analitica também
enfatiza 0 uso de rea¢Bes quimicas para resolver problemas de analise quimica. Uma analise
quimica é a determinacdo de componentes quimicos e/ou fisicos em uma amostra. Os métodos
analiticos e os problemas inerentes a uma anélise quimica podem ser encontrados em diversos
livros didaticos *>% "8,

Para propor uma metodologia de analise quimica da dgua do acude, o professor da area tem
que enfatizar as varias etapas que envolvem uma metodologia. Em linhas gerais essas etapas sdo
métodos de amostragem e preparacdo da amostra. Para que os resultados sejam confiaveis,
independente do método de andlise quimica, os alunos tém que entender que a etapa de preparo
de amostras é muito importante e crucial. O delineamento experimental inclui definir qual o
preparo da amostra deve ser utilizado para evitar problemas de contaminacdo e conseqiiente
interferéncia nos resultados. Etapas de preparo de amostras sao responsaveis pelo maior custo e
constituem a maior fonte de erros na sequéncia analitica °.

Pensando nos aspectos de escolha do método de analise, mas considerando a disponibilidade
de metodologias disponiveis no Laboratério da UFS, em Itabaiana, optou-se por empregar a
Eletroforese Capilar de Zona (ECZ) para ensinar aos alunos como analisar dgua do agude.

A eletroforese capilar comegou a ser desenvolvida a partir do final da década de 1980. Mas
apesar de ser uma técnica recente, apresenta um grande nimero de publicacfes e todas elas
mostram que, comparada a outras técnicas de separagdo, a técnica é simples e rapida e capaz de
detectar varios cations ou anions em cerca de 10 a 30 segundos. A ECZ tem melhor eficiéncia e
resolucdo aliados a um menor tempo de andlise e utilizacdo de volumes pequenos de amostra (1-
10nL por injecdo) e da solucdo de separacdo (10-100mL dirios) ***,

Hoje, a andlise de cétions ou anions de metais por eletroforese capilar de zona é bem
compreendida e muitos trabalhos na area mostram a eficiéncia de técnica para quantificar essas
espécies 10,

No presente trabalho, apresenta-se uma proposta metodolégica para ensinar os alunos do
curso de licenciatura em quimica a delinear um experimento para analisar e determinar cromo
em amostras de &guas coletadas nos agudes Cajueiro e Marcela, situados em Ribeiropolis e
Itabaiana SE, respectivamente. As disciplinas obrigatérias de quimica analitica abordam o tema
superficialmente, assim, esta proposta experimental alternativa, ministrada em disciplina de
topicos especiais em quimica analitica, mostrara aos alunos a importancia dessa etapa para o
sucesso de uma analise quimica. E importante enfatizar que para a analise deste metal, a
estratégia quimica a ser empregada envolvera a sua complexacdo com &cido etileno diamino
tetra acético (EDTA) para a formacdo do complexo aninico e posterior deteccdo UV.

2. MATERIAIS E METODOS

2.1 Proposta metodoldgica de ensino de quimica analitica

A proposta metodoldgica, ofertada em 2009 e 2010, fora ofertada a 20 alunos do curso de
Licenciatura em Quimica da Universidade Federal de Sergipe, Campus Prof°. Alberto Carvalho.
A época, a disciplina denominou-se T6picos Especiais em Quimica Analitica | e fora ofertada
com 4 créditos, sendo 2 tedricos e 2 praticos, totalizando 60 aulas. Todas as aulas abordaram
conceitos e inovagdes sobre a eletroforese capilar de zona.

2.2 Procedimento experimental

2.2.1 Reagentes e solucGes
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Os reagentes e as soluces necessarios para a analise de agua foram: Acido Nitrico p.a., 4cido
etileno diamino tetra acético (EDTA), fosfato dibasico de amdnio ((NH,),HPO,), brometo de
cetil trimetil aménio (CTAB). As solucdo de Cr(VI) e Cr(lIl) foram preparadas a partir dos sais
de dicromato de potassio e nitrato ou cloreto de cromo(lll), respectivamente.

2.2.2 Equipamentos e Acessorios

O sistema eletroforético fora montado empregando um detector de UV visivel (CE Linear
modelo 200 Instrumentos EUA) e uma fonte de alta tensdo (Spellman, CZE modelo 1000R,
Hauppauge, Nova lorque, EUA) com capacidade para atingir até 30kV. Para a separacédo
eletroforética utilizou-se um capilar de silica fundida de 53,0cm de comprimento total (26,0cm
até o detector) com diametro interno de 75um e 375um externo (Polymicro Technologies,
Phoenix, EUA). Para limpeza e para condicionamento do capilar empregou-se uma bomba
peristaltica com 13 canais (13GJ mp Ismatec modelo-4) equipada com tubos de Tygon (Cole-
Parmer Instrument Company). Papel de filtro qualitativo 0,45um. Eletrodos de platina (d.i.
350um) foram usados para estabelecer conexdes elétricas. Micropipetas (Maxipette e Gopet)
para a adicdo de volumes entre 20 e 1000uL. Os eletroferogramas foram coletados por uma
estacdo cromatografica (Apex Dados Ltda, EUA) conectada a um microcomputador. Medidor
de pH. Balanca analitica. Vidrarias e outros materiais, comuns a um laboratdrio analitico.

2.2.3 Curva de Calibragéo e Preparo das amostras

Com todos os parametros estudados e otimizados para a separagéo e determinacéo simultanea
das espécies de cromo, foram entdo construidas curvas analitica de calibragdo. Para isso, foram
consideradas a altura do pico e a concentragdo das solugdes de solugdes contendo entre 0,2 e
1,0mg L™ de Cr(VI) e de Cr(Ill)-EDTA" em 4gua destilada. O tratamento dos dados fora obtido
utilizando-se os programas Origin e Excel.

Uma amostra de agua do acude da Marcela fora analisada. A amostra fora coletada da
superficie e acondicionada em reservatorio de 5 litros, trazida para o laboratério e analisada
imediatamente.

2.2.4 Analise de especiacgdo e determinacao de Cromo: estratégia quimica

As solugdes padréo contendo Cr(l1l) foram adicionados 10,00mL de solu¢do 0,1mol L™ de
EDTA e posteriormente foram submetidas ao forno de micro-ondas empregando poténcia
maxima por 2 minutos. Esfriaram-se e diluiram-se as solu¢6es em 100,00mL de &gua destilada.

As amostras sem tratamento prévio foram adicionados 10,00mL de solucdo 0,1mol L? de
EDTA. Aqueceu-se em forno de micro-ondas empregando poténcia maxima por 2 minutos.
Esfriou-se e diluiu-se a amostra em 100,00mL de dgua empregando baldo volumétrico. Todas as
solugdes tinham que ser filtradas imediatamente antes das analises.

O tempo de migracdo fora identificado injetando-se solugdes individuais de cromo trivalente
e hexavalente.

2.2.5 Montagem do sistema eletroforético

A Figura 1 mostra o sistema empregado durante as aulas. O sistema de eletroforese capilar de
zona fora montado no laboratdrio empregando-se coluna de silica fundida (A), um detector UV
(B), uma fonte de alta voltagem (C) e uma interface para aquisi¢cdo de dados. Para manter 0s
frascos contendo a solugdo de separacdo na mesma altura, foram empregados suportes de
madeira com 4,5cm de altura e com furos para acomodar os frascos. Para a limpeza e
condicionamento do capilar, uma bomba peristaltica bombeara as solu¢des de 0,1mol L™ de
acido cloridrico (5min) e de hidroxido de sédio (15min) e solucdo tampéao (30min) para dentro
do capilar. Para a separacao eletroforética utilizara-se um capilar de silica fundida de 53,0cm de
comprimento total (26,0cm até o detector) com didmetro interno de 75um. Os eletrodos de
platina foram conectados aos polos da fonte que, por sua vez, foram conectados a fonte de alta
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voltagem para fechar o circuito elétrico entre os eletrodos. A injecdo por gravidade fora obtida
guando o frasco da amostra fora posicionado 4,50cm acima do suporte de madeira. Durante a
injecdo, a outra extremidade da coluna capilar fora mantida mergulhada na solucdo tampéo
contida no frasco. Para as aulas, e consequentemente andlise de cromo, fora utilizada uma
solugdo tampdo composta por 20mmol L™ de fosfato de pH 9,50. Empregando a montagem
acima descrita, as analises das espécies foram realizadas a 214nm. A injec&o fora feita em uma
das extremidades do capilar enquanto que o detector fora adaptado a outra extremidade.

Figura 1: Sistema eletroforético.

2.2.6 Determinacé&o de cromo por Eletroforese Capilar de Zona (CZE)

A metodologia proposta esta mostrada abaixo.
1- Encher a coluna com solucéo tamp&o 20mmol L™ de fosfato dibésico de amdnio (u=0,060)
pH=9,50 e 0,5mmol L™ do inversor de fluxo (CTAB).
2- Ligar a fonte de alta voltagem e verificar a estabilidade do sistema.
3- Estabelecer o sinal de corrente para 10kV.
4- Fazer a injecdo hidrodindmica por gravidade durante 15s das solugBes para obter curva
analitica de calibragdo para Cr(Ill) e Cr(VI) e, posteriormente, injetar solugdo de amostras de
aguas.

A Tabela 1 mostra as aulas propostas e o conteudo discutido durante a disciplina de 4
créditos.
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Tabela 1: Aulas Propostas para o curso.

Aula

Conteudo

Montar e manusear 0 equipamento de
eletroforese.

Modos de injecéo.

Influéncia da voltagem e da corrente.

Lei de Ohm

Influéncia da voltagem de separacéo.

Influéncia da concentracdo do CTAB.
Variar pH da solucéo tampéo.

Variar tempo de injecdo sobre o tempo de
migrac&o e perfil do pico.

Fundamentos envolvidos e componentes do
sistema.

Discussdo sobre 0s modos de injecéo.
Influéncia da voltagem sobre a migracdo das
espécies.

Influéncia da voltagem sobre a migracdo das
especies.

Inverséo do fluxo
determinacéo de anions.
Avaliacdo sobre a influéncia do pH da
solucéo tampé&o sobre o tempo de migragéo.
Avaliagdo sobre a influéncia do tempo de
injecdo sobre o tempo de migracdo e perfil do

eletroosmético:

pico.
Identificar Determinacdo de metais por ECZ.
sistema CE.
Identificar Cr(\VI) empregando o sistema CE.
Separar  Cr(lII)-EDTA" empregando 0o
sistema CE.
Analisar cromo empregando o sistema CE.
Metodologia empregando o sistema CE para
determinacdo de cromo em amostras de
aguas.
Preparar relatorio.

Cr(ll)-EDTA" empregando o

Determinacdo de metais por ECZ.
Determinacdo de metais por ECZ.

Determinacdo de metais por ECZ.
Determinacdo de metais por ECZ.

Apresentacdo de Seminério.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Como analisar as amostras? Quais 0s problemas enfrentados em cada etapa analitica?

Introduzir o tema analise quimica exige, primeiro, que o aluno seja conscientizado sobre 0s
processos envolvidos. Depois disso, discute-se que o processo de andlise envolve metodologia
analitica. Discutiram-se as varias etapas da metodologia analitica envolvidas neste trabalho,
considerada alternativa devido ao tipo das abordagens empregadas. No caso do agude, consiste
na coleta das amostras de agua, aguecimento em forno de micro-ondas, diluicdo, filtracdo e, por
fim, a andlise. Cada etapa fora devidamente delineada no experimental. Os alunos também
estudaram que precisdo e exatiddo sdo caracteristicas que devem ser consideradas quando
definir a populacdo representativa do todo a ser estudada bem como contaminacdo durante a
etapa de preparo das amostras.

3.1.1 Sistema Eletroforético: a montagem e a escolha das condicdes eletroforéticas

A técnica explora o deslocamento de particulas ou moléculas ionizadas que migram sob o
efeito de um campo elétrico. As particulas ou moléculas estdo dispersas em um eletrélito
condutor. Basicamente, dois reservatorios sdo preenchidos com a solucdo de separacdo, assim
como a coluna onde ocorre a separacdo. As colunas séo preparadas de varios materiais, sendo a
de silica fundida a mais utilizada. Nela ocorre a separagdo e esta contida a solugdo de separagao.
Faz-se necessario o uso de eletrodos conectados aos reservatorios contendo solucdo e que as
extremidades da coluna sejam mergulhadas nos reservatérios para que o circuito elétrico seja
fechado. Uma vez montado o sistema, a fonte de alta voltagem conectada aos eletrodos produz
uma diferenca de potencial importante para que ocorra a migracdo de ions dentro da coluna. A
diferenca entre tamanho e carga dos diferentes ions dentro da coluna definird o tempo de
migracdo de cada espécie dentro da coluna, ou seja, as mobilidades dos ions. A partir da
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detecgdo das espécies, geram-se sinais na forma de picos, e o registro disso em funcéo do tempo
é denominado de eletroferograma.

A determinacdo de metais por eletroforese capilar de zona esta sujeita a problemas que
atrapalham medidas quantitativas e que devem ser resolvidos antes da analise. Um dos
problemas enfrentados € a baixa absor¢do molecular dos metais e a semelhanca de mobilidades
que eles apresentam. Para resolver esses problemas é necessario uma estratégica quimica
envolvendo a complexacdo dos metais. Desta maneira, pode-se conseguir uma resolucdo
completa dos sinais. Amostra com uma variedade de cations pode requerer o0 uso de mais de um
agente complexante. A alteracdo da mobilidade do cation por meio da adicdo de um
complexante acontece através de formacdo de um complexo metélico de tamanho e carga
diferentes daquele do cation livre e, deste modo, de mobilidade distinta °.

Quando ocorre a formacdo de complexos anidnicos com menor velocidade eletroforética em
relacdo a velocidade do fluxo eletroosmotico é necessario recorrer & inversdo de fluxo
eletroosmético ’. Normalmente é adicionado ao eletrélito um agente surfactante para que ocorra
a inversdo do fluxo eletroosmético. Na analise dos complexos aniénicos de EDTA é comum a
utilizagdo do brometo de cetil trimetil aménio (CTAB), entre outros.

Varios fatores afetam a otimizacdo do processo, dentre eles, o tempo e o tipo de injecdo, € 0
volume de amostra, a injecdo de grandes volumes promove os alargamentos dos picos. O pH da
solucéo eletrolitica também é de grande importéncia para o controle da seletividade e eficiéncia
de separacdo ibnica. Quando a separacdo envolve solutos de carater &cido-base, a mobilidade
eletroforética do soluto depende do pH do eletrdlito °.

Identificaram-se 0s tempos de migracdo das solucdes injetando-se solugdes de cromo
hexavalente e trivalente. A Figura 2A mostra as duas espécies. O cromo hexavalente tem menor
tamanho e maior carga, por isso, migra mais rapido pela coluna e tem menor tempo de
migragé&o.

3.1.2 Uso de inversor de fluxo eletroosmaético: Estudo sobre o efeito do campo elétrico sobre a
migracao de espécies anidnicas

O modo normal de eletroforese capilar envolve a inje¢do da amostra no polo positivo e
deteccdo no polo negativo. Assim, privilegia-se a determinacdo de espécies catibnicas. Isso
ocorre porque a silica da superficie do capilar sofre ionizacdo gerando cargas negativas. Quando
a solucdo tampdo é injetada na coluna, ions positivos sdo atraidos para a parede do capilar,
formando camadas desses ions sobre o capilar e, por sua vez, quando a fonte é ligada os ions
positivos das camadas sdo atraidos para 0 polo negativo, essa migracdo forma o que é
denominado de fluxo eletroosmoético. O campo elétrico (V cm™) aplicado é importante para o
bom desempenho da técnica analitica.

A injecdo de amostra contendo espécies anidnicas fora obtida no polo negativo, neste caso, 0s
anions migram para a extremidade positiva onde ocorre a detecgdo. Porém o fluxo
eletroosmético, migracdo da solucdo tampdo pelo capilar, migra em dire¢do ao polo negativo.
Isso sera um problema se a velocidade de migracdo da espécie ndo for maior que a do fluxo
eletroosmético. Faz-se necessaria a adicdo de um agente surfactante para que ocorra a inversao
do fluxo eletroosmotico, e assim, espécies e fluxo migram no mesmo sentido, o que
normalmente diminui o tempo de analise uma vez que anions migrardo mais rapidamente, além
da melhoria da resolucdo dos picos também ser significativa. A adi¢do do surfactante ao
eletrolito de separacdo faz com que micelas sejam formadas no interior do capilar. As micelas
tém ligacdo hidrofilica e ligacdo hidrofébica. As cargas positivas do surfactante vao ser atraidas
pela parede do capilar. Como as micelas, neste caso, tém estruturas que possuem duas cabecas
hidrofilicas com carga positiva, uma esta ligada a parede do capilar e a outra esta ligada aos ions
de cargas negativas da solucdo tampdo. A adicdo do surfactante faz com que o fluxo
eletroosmético migre em direcdo ao polo positivo °. Os eletroferogramas da Figura 2
representam a analise sem e com o inversor de fluxo respectivamente. Pode-se observar na
figura que com a adicdo do inversor fora obtido um pico mais simétrico e em menor tempo de
analise o que facilita a separacao e diminui o tempo de andlise.
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Figura 2A e 2B : Analise sem e com o inversor de fluxo respectivamente. Solugéo eletrolitica:
20mmol L™ de fosfato pH 9,50 e 0,5mmol L™ de CTAB.
injecdo hidrodindmico por 30s e ddp10kV.

3.1.3 Estudo sobre a Lei de Ohm

O estudo sobre a variagdo sinal de corrente com a variagdo da concentracdo da solucéo
tampdo fora possivel preparando-se vérias solucBes de diferentes concentragdes. O sinal de
corrente e voltagem foram anotados quando cada solugéo estava injetada no capilar. A partir dos
dados obtidos construira-se o grafico mostrado na Figura 3. A resisténcia que uma solugdo
impde ao sistema € facilmente observada na figura. O grafico mostra que solu¢bes menos
concentradas mostram linearidade limitada. Também mostra que para solucBes acima de
50mmol L™ a voltagem utilizada deve ser menor que 10kV, pois acima desta voltagem ocorre 0
superaquecimento do capilar (efeito Joule). Os valores de voltagem dentro da faixa linear das
curvas podem ser utilizados para analise quantitativa.

—m— 10mmol L1
70+ g —e— 20mmol L1
—a— 30mmol L1
—9— 40mmol L1
60 A —— 50mmol L1
—4—60mmol L1
—p— 70mmol L1
= 50 - —e— sommol L1
< —A— 90mmol L1
- —a— 100mmol LY
—@— 150mmol L1
—+— 200mmol L1

(o] 2 4 (S 8 10 12 14 16

CORRENTE ( micro

VOLTAGEM (kV)

Figura 3: Grafico de V versus | obtido a partir da variacéo da voltagem e de diferentes concentracgdes de
solucGes de separacéo.

3.1.4 Estudo da influéncia da voltagem sobre o tempo de migragéo
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Também foram feitas determinacfes usando as voltagens de 7kV e 10kV. Esse estudo ajudou
a complementar as teorias discutidas em sala de aula, ou seja, sob efeito de um campo elétrico,
as velocidades de migracdo das espécies tendem a ser maior quanto maior a voltagem aplicada.
Esse fato fora comprovado e os eletroferogramas apresentados na Figura 4 mostram oS
resultados. Estes mostram que os tempos de migracdo foram de 5,00 e 3,50 minutos quando
7kV e 10kV foram utilizados, respectivamente. Pode-se perceber que a voltagem tem grande
influéncia sobre a migracéo das espécies. Pode ser mais favoravel que as analises sejam feitas
em 10kV (Lei de Ohm).

8 _. 8
>
/>_\ k é 10k
= 61 7kV o 6+ Vv
s 2
5 44 < 44
< 2 2 L
0 Ww — 0 . . ’ . .
0 1 2 3 4 5 6 0 1 2 3 4 5
Tempo (min) Tempo (min)
Figura 4: Eletroferograma obtido a partir da anélise de solu¢Ges de cromo. Separaces realizadas em 7
e 10 kV.

3.1.5 Estudo da influéncia do pH da solucéo tampé&o sobre o tempo de migragdo

Como citado anteriormente, a mobilidade eletroforética do soluto depende do pH do
eletrolito. A titulagdo de espécies de carater &cido-base pode produzir espécies de cargas
negativas. Quanto maior o pH, maior a ionizagdo das espécies. A influéncia do pH do eletrdlito
sobre o tempo e perfil do pico fora estudada variando-se o pH da solucdo. Os eletroferogramas
obtidos estdo representados na Figura 5 e mostram que o tempo de migragdo ndo varia
significativamente com a variacéo do pH de 7,00 para 9,50. No entanto, pode-se discutir que o
perfil de pico € melhor quando fora utilizada solucdo tampéao pH 9,50, pois apresenta um pico
mais simétrico e com maior altura de sinal.

3.1.6 Estudo da influéncia do tempo de inje¢do sobre o tempo de migracao e perfil do pico

Esse estudo permitiu avaliar o quando a quantidade da amostra influencia a qualidade dos
sinais analiticos. A eletroforese capilar emprega pequenos volumes de amostra em analises de
rotina. Lembrando que volumes menores que 10nL foram empregados nas analises. O tempo de
injecdo de 15 e 30s foram utilizados para fins de comparacdo. Os eletroferogramas obtidos estdo
mostrados na Figura 6. Pode-se observar um pico duplo para a injecdo de 30s, o que
compromete 0 seu uso. A injecdo de 15s apresenta um pico simétrico e, portanto, satisfatorio
para qualquer trabalho quantitativo.
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Figura 5: Eletroferograma obtido a partir da anélise de solucBes de cromo.
Solucdes de separagdo com pH 9,50 e 7,00.
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Figura 6: Analise em 15 e 30s de injecdo respectivamente.

3.1.7 Andlise de agua do acude

O método de quantificacdo das espécies empregara os dados da curva analitica construida
com 5 pontos. Algumas solugfes padrao foram analisadas (n=3) pela metodologia proposta, e 0s
resultados altura de sinal (eixo y, respostas) versus concentracdo (eixo x) foram utilizados para a
obtencdo da curva analitica de calibracdo determinada pelo método dos minimos quadrados. A
curva analitica de calibragdo apresentara-se linear com coeficiente de correlagéo de 0,9994 tanto
para Cr(VI) quanto para Cr(Il)-EDTA" e coeficiente de variagdo do tempo de migracdo das
espécies fora inferior a 5%.

Nenhum sinal referentes as espécies de cromo fora detectado no eletroferograma obtido a
partir da analise de agua do acude de Itabaiana. Os calculos de limites de deteccdo (S/R=3) e de
quantificacdo (S/R=10) foram 0,04 e 0,12mg L™ para Cr(lll) e de 0,14 e 0,48mg L™ para
Cr(VI). Os dados para esses calculos foram retirados da curva analitica. Discutira-se com 0s
alunos sobre a importancia desses valores para o0 uso da técnica para analises de aguas.
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4. CONCLUSAO

A abordagem experimental aqui proposta para a analise de metais poluentes em aguas
empregando eletroforese capilar de zona contribuiu com a disciplina de Tépicos Especiais em
Quimica Analitica do Curso de Licenciatura em Quimica do Campus Prof°. Alberto Carvalho. A
disciplina permitiu o contato dos alunos com os diversos problemas abordados durante as aulas
de quimica analitica tais como: preparo de amostras, sequéncia analitica e metodologia
experimental e sua otimizacdo, além de aprofundar seus conhecimentos sobre metodologias
analiticas e sua importancia tanto para os métodos classicos quanto para os métodos
instrumentais de andlise. Também, a disciplina enfatiza o conteldo visto na academia com
problemas enfrentados pela sociedade, a relacdo teoria/pratica. Além de aprender que a Lei de
Ohm e o0 aquecimento Joule sdo importantes em quimica analitica.

O planejamento de novas atividades para outras aulas do curso ja esta sendo encaminhada, tal
como coletar amostras de &gua da superficie do agude Cajueiro na cidade de Ribeiropolis e
propor, além da analise de especiacdo, a determinagdo de cromo total, o que sera essencial para
ampliar a discusséo sobre analise de metais.
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