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RESUMO

O presente Estagio Curricular Supervisionado Obrigatorio visa a preparacdo do académico
para a insercdo no mercado de trabalho, formando assim, um profissional completo, que traz
bagagem das disciplinas cursadas na graduacao e experiéncia pratica das atividades de estagio
realizadas durante o curso. Neste caso, em especial, em relacéo as atribuicdes de um Técnico
de Nivel Superior na area de Quimica. As atividades realizadas durante o decorrer do estagio
proporcionaram conhecimentos ao académico para O gerenciamento de materiais e
equipamentos, com maior enfoque, na utilizacdo do cromatografo em fase gasosa. Esse
equipamento foi empregado para a caracterizacdo da composi¢do quimica de &cidos graxos
em biodieseis produzidos a partir de Oleos de Cambre e Nabo Forrageiro. O estagio
possibilitou também conhecer o processo de analise e manuseio de um cromatografoem fase
liquida,a partir do acompanhamento de alunos e professores durante suas analises. Atividades
estas, dentre outras, que possibilitaram ao académico vivenciar as atividades que podem ser
desenvolvidas por um Técnico de Nivel Superior (Quimico) dentro de um laboratério de
pesquisa. Foi possivel assim gerar um amadurecimento do futuro profissional, desenvolvendo
habilidade no &mbito de gerenciamento de um laboratério, ndo s6 em relagdo a parte fisica, de
materiaise de equipamentos, mas tambémem relacdo ao aprendizado com as relacbes

interpessoais.
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Técnico de Nivel Superior; Cromatografia; Biodiesel
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1 INTRODUCAO

1.1 Técnico de Nivel Superior (Quimico)

Um técnico de laboratério tem a finalidade de executar uma gama de atividades, de
acordo com sua area especifica, em conformidade com normas de qualidade, biosseguranca e
controle do meio ambiente. Considerando um técnico de nivel superior na area de Quimica,
pode-se citar como atividades que podem ser desenvolvidas a preparacdo de reagentes e
outros materiais utilizados em experimentos,a montagem de experimentos reunindo
equipamentos e material de consumo, em geral, para serem utilizados em aulas experimentais
e ensaios de pesquisa. Considerando a Gltima atribuicdo, pode-se citar, ligada a ela, a coleta de
amostras e dados em laboratorios, ou em atividades de campo,desenvolvimento de andlises de
materiais, em geral, utilizando métodos fisicos, quimicos, fisico-quimicos e bioquimicos, para
se identificar qualitativa e quantitativamente os componentes desse material utilizando
metodologia prescrita, proceder a limpeza e conservacdo de instalacfes, equipamentos e
materiais dos laboratorios, proceder ao controle de estoque dos materiais de consumo dos

laboratdrios, dentre muitas outras atividades (UFES, 2013).

1.2  Laboratériode Pesquisa

Um laboratério de pesquisa € um espaco fisico o qual possui petrechos para
experiéncias ou trabalhos de indole cientifica ou para aplicacGes praticas dos conhecimentos
cientificos, a niveis de analises, exames, testes, reparacdo de medicamentos entre outros.

Pode-se afirmar que os laboratérios sdo as partes mais importantes dos
estabelecimentos de ensino, institutos de pesquisa e industrias. Pelos tipos de trabalho que
neles sdo desenvolvidos sdo incontaveis os riscos de acidentes causados por exposicdo a
agentes toxicos e/ou corrosivos, queimaduras, lesdes, incéndios e explosbes, radiacdes
ionizantes e agentes biolodgicos patogénicos.

Tornando-se necessario um amploconhecimento de todos os equipamentos e materiais

gue constituem um laboratorio.

1.3  Cromatografia
A descoberta da cromatografia, no final do século passado, é creditada a um botanico

chamado Tswett. Ele usou uma coluna com carbonato de calcio e um solvente que percolava
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pela mesma, para separar pigmentos de folhas em uma série de bandas coloridas. O nome
cromatografia é composto dos termos gregos “chroma” = cor e “graphein” = escrita. A partir
deste experimento, muitos outros cientistas tém contribuido para o desenvolvimento da teoria
e da pratica da cromatografia.O processo cromatografico ocorre como um resultado dos
fendmenos de adsorcéo (interacdo é entre um solido e um fluido - um liquido ou gés) e
dessorcdo (capacidade de uma substancia quimica para mover-se com a fase movel) que
acontecem repetitivamente, durante 0 movimento dos componentes da amostra, através do
leito estacionario. A separacdo ocorre devido a diferentes constantes de distribuicdo destes
componentes entre as fases mdvel e estacionaria (DEGANI et al., 2011).

A cromatografia € um método empregado de forma ampla e que permite a separacéo,
identificacdo e determinacdo de componentes quimicos em misturas complexas. Nenhum
outro método de separacdo € tdo poderoso e de aplicacdo tdo generalizada como a
cromatografia. Segundo Skooge colaboradores (2008) a cromatografia é a técnica na qual
componentes de uma mistura sao separados com base nas diferencas de velocidade nas quais
sdo transportados através de uma fase fixa estacionéria por uma fase movel liquida ou gasosa.
Os componentes da mistura sdo transportados atravées da fase estacionaria pelo fluxo da fase
movel e as separacfes ocorrem com base nas diferencas de velocidade de migracdo entre 0s
componentes da fase movel. E também um método muito versatil, podendo utilizar colunas de
diferentes tipos e dimensdes, bem como diversas combinagdes de diversas fases moveis e
estacionarias (SIMOES et al, 2007).

1.3.1 Cromatografia em Fase Gasosa

De acordo com Peres (2002) a cromatografia gasosa € uma técnica compoder de
resolucdo excelente, possibilitando a analisede véarias substancias em uma mesma
amostra.Dependendo do tipo de substancia a ser analisada edo detector empregado, consegue-
se detectar cerca de10™?g do composto por mililitro de solucdo. Essa sensibilidade permite
que pequenas quantidades de amostra possam ser analisadas.

A fase estacionaria da cromatografia gasosa é um material, liquido ou solido, que
propicia a separacdo da mistura atraves de processos fisicos e quimicos. A fase estacionaria
liquida € um liquido pouco volatil que recobre um suporte sélido, separando as substancias
presentes na amostra através das diferencas de solubilidade e volatilidade. (PERES, 2002)

Como fase madvel é utilizado um gas, denominado gas de arraste, que transporta a

amostr aatravés da coluna de separacdo até o detector, ondeos compostos separados Sdo
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detectados.Os gases mais utilizados s@o o hélio (He), hidrogénio(H), nitrogénio (N) e argénio
(Ar). Como o He é de dificil obtengdo e alto custo é pouco utilizado no Brasil. A pureza do
gés de arraste interfere no resultado, acusando impurezas na ordem de partes por milh&o(ppm)
ou partes por bilhdo (ppb). As colunas cromatogréaficas utilizadas podem ser de niquel, aco
inox ou de vidro. De acordo com o aparelho, as colunas variam de formato, mas na maioria
das vezes elas sdo espirais. O comprimento e o diametro da coluna a ser utilizada irdo
depender do material a ser analisado. As colunas recheadas analiticas possuem didmetro
interno (d.i.) de cerca de 1,0 a 4,0 mm e comprimentode 1,0 a 3,0 m, enquanto que as colunas
recheadas preparativas apresentam d.i. de 5,0 a 100,0 mm, possibilitando a injecdo de maior
volume de amostra.Ja, as colunas capilares tém d.i. variando de 0,15 a0,75 mm e
comprimento de 10,0 a 100,0 m, sendo asmais utilizadas as de silica fundida, pois esta é
altamente inerte e flexivel.Os detectores sdo dispositivos que transformam as variacfes na

composicao do gas de arraste em sinais elétricos (PERES, 2002).

1.3.2 Caracterizacao de Biocombustiveis Via Cromatografia Gasosa

De acordo com Srivastava e Prasad (2000), os 6leos vegetais sdo constituidos
principalmente de triglicerideos — TG (cerca de 90% a 98%) e quantidades menores de
monoglicerideos — MG e diglicerideos — DG, acidos graxos livres — AGL (geralmente de 1%
a 5%), fosfolipidios, fosfatideos, carotenos, tocoferdis, compostos de enxofre e tracos de
agua. Os Acidos graxos — AG comumente encontrados nos 6leos vegetais s&o o palmitico, o
estedrico,o oléico, o linoléico e linolénico. Os TG séo ésteres formados por trés AG e glicerol.
Eles contém quantidades apreciaveis de oxigénio em sua estrutura, apresentam cadeias com
namero de carbono variavel e nimero variavel de ligacGes duplas entre carbonos

Com isso utilizam-se a cromatografia para a caracterizacdo e estudo da composicao
qguimica de acidos graxos presentes nos 6leos. Necessitando da transformacdo destes pelo
processo de transesterificacdo para que esteja apta a ser manuseada no equipamento. A
transesterificacdo € uma importante classe de reagdes organicas, por meio das quais um éster é
transformado em outro, com a troca entre dois grupamentos alcoxidos (SCHUCHARDT et
al., 1988). Em condicGes amenas de temperatura e pressdo, a transesterificagdo exige a

presenca de um catalisador, que pode ser tanto de natureza &cida como bésica.
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1.4Biocombustiveis

No Brasil, a Agéncia Nacional do Petréleo, Gas Natural e Biocombustiveis — ANP
através da Lei n°® 11097 de 13 de janeiro de 2005 (que dispde sobre a introducdo do biodiesel
na matriz energética brasileira) definiu o biodiesel como biocombustivel derivado de
biomassa renovavel para uso em motores a combustao interna com igni¢cdo por compressao
ou, conforme regulamento, para outro tipo de geracéo de energia, que possa substituir parcial
ou totalmente combustiveis de origem fossil”.(PRESIDENCIA DA REPUBLICA CASA
CIVIL SUBCHEFIA PARA ASSUNTOS JURIDICOS, 1997)

Quimicamente, o biodiesel pode ser definido como um combustivel alternativo
constituido por ésteres alquilicos de acidos graxos de cadeia longa, preferencialmente ésteres
metilicos e etilicos, proveniente de fontes renovaveis como 6leos vegetais ou gordura animal,
que pode ser utilizado diretamente em motores de igni¢cdo por compressao (motores do ciclo
diesel).Para Srivastava e Prasad (2000) os combustiveis alternativos para o 6leo diesel
precisam ser técnica e ambientalmente aceitaveis, economicamente competitivos e facilmente
obteniveis para serem disponibilizados no mercado. No que diz respeito as consideracGes
ambientais, diferentemente dos combustiveis baseados em hidrocarbonetos, o conteudo de
enxofre dos 0Oleos vegetais € proximo de zero e, portanto, os danos causados pelo enxofre
guase ndo existem. Além disso, as emissdes liquidas de CO, decorrentes da combustdo de
6leos vegetais sdo inferiores as emissdes da combustdo de produtos fosseis, devido a captura
do gés da atmosfera, durante o periodo de crescimento das plantas oleaginosas, contribuindo
para reducdo do efeito estufa e, consequentemente, para a diminuicdo do aquecimento global.

O uso de Oleos vegetais, tais como os 6leos de palma, soja, girassol, amendoim e oliva,
como um combustivel alternativo para emprego em motores diesel remonta ao principio do
século XX. Nos dias de hoje, devido ao rapido declinio das reservas de éleo cru, o uso de
Oleos vegetais como combustiveis para motores diesel tem sido promovido em diversos
paises. As espécies oleaginosas investigadas em cada pais sdo funcdo das suas condi¢bes
climaticas e de solo (SRIVASTAVA e PRASAD, 2000). No Brasil, as possibilidades de
exploracdo comercial de oleaginosas, para fins combustiveis, sdo varias: mamona, soja,

girassol, dendé, milho, nabo forrageiro, pinhdo manso, macaiba, cambre, dentre outras.
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2 OBJETIVOS

Este estagio teve como objetivo o desenvolvimento de habilidades no gerenciamento
de atividades de rotina em um laboratério de pesquisa, visando a atuagdo no acompanhamento
a execucOes de algumas atividades exercidas pelo Técnico de Nivel Superior (Quimico),
lotado no CPBIO da Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul (UEMS), como operacéo
de alguns equipamentos ligados a cromatografia, supervisdo de alunos de iniciacdo
cientificaemsuas atividades experimentais, e outras atividades rotineiras do laboratorio.

Houve ainda como objetivo o desenvolvimentode atividades de rotina laboratorial, a
producdo e a caracterizacdo de biodiesel, o qual foi caracterizado pelo uso da cromatografia

em fase gasosa acoplada a um espectrémetro de massa.
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3 CARACTERIZACAO DA EMPRESA

O Centro de Pesquisa em Biodiversidade da UEMS teve sua construgédo financiada a
partir do projeto Rede Integrada de Pesquisa em Biodiversidade, financiado pela Financiadora
de Estudos e Projetos (FINEP). Vérios equipamentos do Centro foram adquiridos pelo projeto
de Ampliacdo da Rede Integrada de Pesquisa em Biodiversidade também da FINEP. No
prédio as atividades foram iniciadas em 2005 e os equipamentos adquiridos para equipar 0s

laboratdrios previstos na proposta.

Este Centro tem com atividade principal a pesquisa em Biodiversidade, voltada
principalmente a questdes do Estado de Mato Grosso do Sul. A partir desta criagdo houve um

crescimento nas pesquisas em produtos naturais, alimentos, pesticidas, peixes e crustaceos.

O Centro também colaborou com a fundacdo do Mestrado em Recursos Naturais da
Unidade de Dourados e na aprovacgdo, a nivel nacional e estadual, de varios projetos de

pesquisa com financiamento externo.

Atualmente conta com a atuacdo de 11 pesquisadores, aproximadamente de 20
bolsistas e mais de 20 académicos desenvolvendo suas pesquisas de forma voluntéria, visando

a pesquisas em biodiversidade e nas areas afim.
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4  DESCRICAO DAS ATIVIDADES DESENVOLVIDAS NO ESTAGIO

Neste estagio foi possivel desenvolver habilidades no gerenciamento de atividades de
rotina em um laboratorio de pesquisa atuando também no acompanhamento a execucdes de
algumas atividades exercidas pelo Técnico de Nivel Superior (Quimico), lotado no CPBIO-
UEMS.

De uma forma geral, as atividades que foramrealizadas com maior frequéncia foram a
preparacdo de reagentes e outros materiais utilizados no local, montagem, preparo e
manuseiode equipamentos para ensaios de pesquisa, limpeza e conservacdo de instalaces,
equipamentos e materiais dos laboratérios e auxilio a pesquisadores, professores ou alunos, no
desenvolvimento de suas atividades.

Como uma das atividades a qual foi dedicada maior atencéo durante o estagio pode-se
citar o treinamento operacional em um equipamento de cromatografia em fase gasosa

acoplado a espectrometro de massa (Figura 1).

Figura 1. Equipamento de cromatografia gasosa acoplada ao espectro de massa utilizado
durante as atividades de estagio

Fonte: o autor

O processo para a utilizacdo do equipamento durante as atividades inicia-se com o
controle de gas Hélio que é realizado a partir de duas valvulas, a primeira localizada na parte
exterior do laboratério (na casa de gases), € a segunda, localizada na parte interna do

laboratorio (valvula agulha).
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Outro detalhe a ser observado antes do inicio das atividades com o equipamento de
cromatografia em fase gasosa € o nivel do dleo da bomba de vacuo e do TBA no GC-MS.

ApoGs as verificacBes descritas anteriormente serem realizadas é possivel ligar o
cromatografo em fase gasosa (GC) e logo depois espectrdmetro de massa (MS). Assim, com
ambos ligados, inicia-se osoftware,0 qual é responsavel pelo controle das atividades
realizadas pelo equipamento.

Antes de iniciar o trabalho de injecdo de amostras no equipamento, o operador, seja 0
técnico ou o pesquisador,precisa inserir as condi¢cdes nas quais 0 equipamento devera operar
para que se consiga proceder as identificacdes desejadas. Ap0Os todas as condicGes iniciais
serem atingidas é possivel iniciar os trabalhos de andlise e identificacéo.

O cromatografo utilizado durante as atividades de estagio era equipado com
amostrador automatico, o que possibilita a coleta e injecdo das amostras de forma automatica.
Este procedimento era controlado por um software.Apos as injecdes eram realizadas limpezas
do amostrador, também de forma automatica, controladas pelo mesmo programa de
computador.

Antes das injecdes das amostras no cromatografo em fase gasosa pode ser necessario
algum tipo de preparacdo de amostra. Isso se deve em funcdo do tipo de composto que se
deseja/consiga identificar no equipamento, da coluna que se utiliza durante a identificacdo e
ainda, da metodologia utilizada durante as analises.

As amostras utilizadas durante as atividades de estagio para injecdo no cromatografo
em fase gasosa foram de biodieseis preparados no Laboratorio de Ensino do Curso de
Quimica/Quimica Industrial a partir de 6leos de Crambe e Nabo Forrageiro.

Para a obtencdo dos biodieseis pelo processo de transesterificacdo, as sementes de
Cambre e Nabo Forrageiro foram aquecidas e submetidasa prensagem(Figura 2), os 06leos

obtidos foram filtrados (Figura 3) e armazenado sob refrigeracdo em auséncia de luz.

Para a reacdo de transesterificacdo preparou-se a solugdo de metdxido ou etoxido de
potassio onde foram dissolvidos 1,5 g de hidroxido de potassio (KOH) em 25 mL de metanol

ou etanol com auxilio de agitagdo, refluxo e controle de temperatura (60°C), por uma hora.

A partir deste processo adicionaram a um baldo de fundo redondo 100g de 6leo de
Cambre ou Nabo Farrogeiro. Posteriormente levando-os ao aquecido em banho-maria, sob
agitacdo, até que atingisse a temperatura de 60°C. Em seguida, adicionaram a solucdo de
metoxido de potassio ou etdxido de potassio, recentemente preparadas, deixando a mistura

reagir, sob agitacéo, pelo tempo de 60 minutos(Figuras 4).
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Figura 2.Sistema de prensa hidraulica utilizada para a extracdo dos 6leos de Cambre e Nabo

Forrageiro

Fonte: o autor

Figura 3. Filtracdo dos 6leos de Cambre e Nabo Forrageiro

Fonte: o autor

A mistura reacional foi transferida para um funil de separacdo para que ocorresse a
separagdo de fases. Na fase superior ficou contido o biodiesel, e na fase inferior, o glicerol,
sabdes, excesso de base e alcool. O tempo de separacdo de fases foi de 24 horas(Figura 5).

A fase inferior foi recolhida em uma proveta e o volume anotado. Pela abertura da
parte superior do funil foi transferido o volume de biodiesel (fase superior) para outra proveta,
sendo anotado também o volume gerado. Posteriormente, o biodiesel foi retornado ao funil de

separacao para procedimentos de lavagem.
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Figura 4. Etapa de reacdo do processo de Figura 5. Etapa de separacdo de
transesterificacédo fasesrealizada ap0s a transesterificacédo

Fonte: o autor

As lavagens foram realizadas inicialmente com solugdo aquosa de HCI a 0,5% vl/v,
posteriormente, o biodiesel foi lavado com agua destilada, totalizando 3 lavagens com cada
solucdo, a 80°C. Em seguida, o biodiesel foi recolhido em um béquer e submetido a
aquecimento para eliminacdo da agua restante, em temperatura de aproximadamente 110°C.

Apls a obtencdo dos biodieseis os mesmo foram submetidos a analise por
cromatografia em fase gasosa com espectrofotdometro de massa acoplado.

Com a introducdo da amostra no equipamento, com metodologia e condicGes de
operacdo definidas, obtém-se um cromatograma (Figura 6), que apresenta os picos gerados
pelos compostos presentes na amostra, em determinados tempos. O tempo de arraste da
amostra pela coluna, submetida a ionizacdo. Cada pico observado apresenta um espectro de
massa(Figura 7), o qual é entdo analisado e estudado para a identificacdo dos produtos
contidos na amostra. Junto a andlise do espectro podemos calcular o indice de refracdo pelo
método de Kraft, utilizando o tempo de retencdo para que se possa analisar com maior
precisao 0s compostos presentes.
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Figura 6. Cromatograma obtido através de analises realizadas durante as atividades de estagio
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Figura 7. Espectro de massa obtido através de analises realizadas durante as atividades de
estagio
Fonte: o autor

O software GCMS Postrun Analysis, que foi utilizado nesta etapa(Figura 8),contém
uma biblioteca a qual auxilia na interpretacdo dos dados. Conjuntamente, pode-se utilizar a
biblioteca NIST (National Institute of Standards and Technology), que é um site eletronico o
qual fornece dados termoquimicos, termo fisicos e de energia de ions, além de artigos

relacionados ao assunto da area que ajudam nas analises dos resultados obtidos.
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Este estagio também colaborou para que fosse possivel conhecer o processo de

analisee manuseio de equipamento de cromatografia em fase liquida(Figura 8)através

acompanhamento de alunos e professores durante suas analises.

do

Figura 9. Equipamento de Cromatografia Liquida utilizada durante as atividades do estagio

Fonte: o autor
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As demais atividades realizadas durante os estagios foram bem mais simples e ja
faziam parte dos conhecimentos adquiridos durante a graduagdo, como preparo de solucdes,
limpeza e organizacdo de laboratorio, por isso ndo foram exploradas detalhadamente neste
relatorio. Optou-se por enfatizar neste documento as atividades que ndo sdo realizadas
frequentemente durante o decorrer do curso de Quimica Industrial e que vieram para

enriquecer e muito os conhecimentos adquiridos durante o curso.
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5 CONTRIBUICOES DO ESTAGIO PARA A FORMACAO
PROFISSIONAL

As atividades realizadas durante o estagio tornaramperceptivel ao académico o papel
do profissional Técnico de Nivel Superior, na area Quimica, desenvolvido dentro de
laboratério de pesquisa, demonstrando a necessidade deste profissional em funcdo das
atividades por ele realizadas que garantem aos pesquisadores e as pessoas a eles ligados, a
possibilidade de realizagdo de suas pesquisas com tranquilidade, eficiéncia e qualidade.

Neste caso em especifico as atividades foram focadas na area de cromatografia, em
especial, em fase gasosa. O conhecimento adquirido durante as atividades realizadas
propiciou conhecimento para manusear de forma béasica o equipamento em questdo, sendo
ainda necessario mais horas de treinamento para adquirir mais pratica para solucionar
problemas e trabalhar com questdes mais especificas como escolhas das condigdes a serem
aplicadas em cada metodologia adotada e escolha das melhores colunas para cada composto
que se queria identificar.

Durante as atividades foi também possivel desenvolver habilidades que ja estavam em
formagé&o no futuro profissional mas que precisam ser trabalhadas para o desenvolvimento de

atividades em grupo como a pré-atividade, o comprometimento e a ética profissional.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

A auséncia do conhecimento nos leva a busca do mesmo, logo oestagio possibilitou
conhecer a realidade de uma determinada area dentre varias outras, nas quais um Quimico
Industrial podeatuar, desenvolversuas atividades e se identificar.

O conhecimento adquirido durante este estagio foi e serd muito Util para o decorrer da
carreira do académico. Nesta etapa da graduacdo, o Ultimo ano, todos se perguntam o que
fazer e onde atuar, e 0 estagiovem a contribuir com uma orientacdo de uma area que pode ser
escolhida ao término do curso.

Este estagio, junto aos demais projetos de pesquisa desenvolvidos ao longo do curso,
possibilitaram com que o académico desenvolvesse uma afinidade relaciona a area de

pesquisa, podendo vir a atuar nesta futuramente.
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