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RESUMO

A ciéncia tem tido grandes avangos nos ultimos anos, varias descobertas sdo notificadas
diariamente nos telejornais, revistas, etc. A ciéncia desempenha um papel importante para a
sociedade, a busca por novos produtos, teorias, elementos, toda a novidade a cerca das
necessidades humanas se da atraves de laboratdrios e centros de pesquisas engajados na busca
por novas descobertas. A ciéncia se constréi com base nas analises feitas nos laboratorios, € 1a
gue nascem a maior parte das ideias e a forma concreta das mesmas, nesse ambiente
trabalham aqueles que buscam nas mais simples substancias, até mesmo invisivel aos olhos,
uma explicacdo para tudo o que acontece. O objetivo do estagio realizado no Centro de Pesquisa
em Biodiversidade —~CPBio, na Universidade Estadual do Mato Grosso do Sul, foi desenvolver
habilidades no gerenciamento de atividades de rotina em um laboratério de pesquisa,
acompanhando a execuc¢éo de algumas atividades envolvendo Voltametria de Onda Quadrada
(SWV) e Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE), sendo estas realizadas nos
laboratdrios do CPBio. O desenvolvimento das atividades foi extremamente positivo, cumprindo
com os objetivos. A forma como o processo de aprendizagem foi conduzido ao longo do periodo
de trabalho tornou possivel ndo somente a aquisicdo, mas também a aplicacdo de diversos
conhecimentos que foram adquiridos ao longo da vida académica, favorecendo a qualificacdo
técnica, pessoal e social, permitindo a pratica de trabalhar em equipe e dando base a escolha por

parte da estagiaria para o ingresso no mestrado.

Palavras-chave: Laboratério, Pesquisa, Estagio, CPBio.
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1 INTRODUCAO

1.1 Cromatografia

A cromatografia permite separar constituintes de uma mistura através de sua
distribuicdo por duas fases: uma estacionaria (fixa) e outra movel (LANCAS, 2004). A fase
estacionéria pode ser um solido ou um liquido disposto sobre um suporte sélido com grande
area superficial. A fase mdvel, que pode ser gasosa, liquida ou ainda um fluido supercritico,
passa sobre a fase estacionaria, arrastando consigo os diversos componentes da mistura
((DEGANI; CASS; VIEIRA, 1998); (COLLINS; GUIMARAES, 1988)).

Os primeiros artigos envolvendo a cromatografia como uma ciéncia foram publicados
em 1906 por Michael Tswett, um botanico russo, o qual separou algumas substancias de
extratos de plantas (CHESTER; PINKSTON, 2002). Desde ent&o, esta técnica desenvolveu-se
e ampliou-se até uma forma instrumental com elevada sofisticacdo, inicialmente com a
cromatografia gasosa (GC), posteriormente, a cromatografia liquida (LC) e a cromatografia
com fluido supercritico (SFC) (POOLE, 2000).

Existem quatro tipos principais de cromatografia: cromatografia em papel,
cromatografia de camada delgada, cromatografia gasosa e cromatografia liquida de alta
eficiéncia. (PERES, 2002).

A cromatografia gasosa € uma das técnicas analiticas mais utilizadas. Além de possuir
um alto poder de resolucdo, é muito atrativa devido a possibilidade de deteccdo em escala de
nano a picogramas (10 °4 10 g). A grande limitacdo deste método é a necessidade de que a
amostra seja volatil ou estavel termicamente, embora amostras ndo volateis ou instaveis
possam ser derivadas quimicamente. Pode ser utilizada para separagdes preparativas apenas
na faixa de microgramas a miligramas, ndo sendo muito empregada para esse fim ((DEGANI,
CASS; VIEIRA, 1998); (PERES, 2002)).

A Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE) se desenvolveu muito nos
ultimos anos, recebendo o nome de cromatografia liquida por que a sua fase mdvel é um
solvente. Os componentes de um cromatografo liquido s&o: bomba, coluna cromatogréfica,
detector e o registrador. E um método utilizado para separacio de espécies idnicas ou
macromoléculas e compostos termolabeis (MERKULOVA; SHAPOVALOVA; SHPIGUN,
2006).



A principal caracteristica desse método é que a fase mdvel dissolva a amostra sem
qualquer interacdo quimica entre ambas. Esta fase deve ter alto grau de pureza ou ser de facil
purificacdo, para que se possa fazer analises de alta sensibilidade, pois as impurezas podem
interferir na deteccdo do analito. A fase movel deve ser compativel com o detector empregado
e, também possuir polaridade adequada para permitir uma separacdo conveniente dos
componentes da amostra. Como fase estacionaria utiliza-se sélidos ou semirigidos, cujas
particulas porosas esféricas ou irregulares apresentam diferentes didmetros ((SNYDER,;
KIRKLAND; GLAJCH, 1997); (DEGANI; CASS; VIEIRA, 1998)).

A Figura 1 apresenta 0s componentes basicos de um instrumento de CLAE(NICESIO,
2014), sendo que 0 mesmo apresenta as seguintes componentes basicos (AQUINO; NUNES,
2003):

Bomba: A bomba tem a finalidade de impulsionar a fase mdvel

Injetor: A introducdo da amostra é realizada por meio de uma valvula de amostragem ou por

meio de uma seringa de injecé&o.

Coluna: As colunas sdo feitas de ago inoxidavel polido, com comprimentos que podem variar
de 10 a 30 cm, e os didmetros internos dependem do tipo de coluna, podendo ser < 1 mm para

colunas capilares e chegando até 10 mm para colunas preparativas.
Detector: Monitora a fase movel a medida que elui da coluna.

Figura 1: Esquema de instrumentacdo para CLAE.

| Coluna cromatogréfica E—
: =
f——mTm
Dados
/ \ - Injecdo da
'_(T“) amostra Residuos
Fase ‘—”‘ II ]
mdvel P Detectar
Bomba m—

Fonte: (NICESIO, 2014)



1.2 Voltametria

As técnicas voltamétricas encontram larga aplicagdo em estudos nas mais diversas
areas do conhecimento como medicina, bioquimica, biologia molecular, quimica ambiental e
fisico-quimica, objetivando tanto a obtencao de informacdes fundamentais sobre propriedades
intrinsecas das substancias organicas e inorganicas, quanto o desenvolvimento de métodos
eletroanaliticos (SOUZA; MACHADO; AVACA, 2003).

A voltametria compreende um grupo de métodos eletroanaliticos nos quais as
informacdes sobre o analito se baseiam na medicdo da corrente resultante de uma oxidacéo ou
reducdo na superficie de um eletrodo indicador ou de trabalho durante a aplicagdo de uma
diferenca de potencial na célula eletroguimica ((SOUZA; MACHADO; AVACA,
2003);(BRETT; BRETT, 1996);(SKOOG; HOLLER; NIEMAN, 2002)).

A polarografia, que é um tipo particular de voltametria onde utiliza-se um eletrodo
gotejante de mercudrio como eletrodo de trabalho e um eletrodo de calomelano saturado como
eletrodo de referéncia., chegou a ser a primeira técnica eletroanalitica a ser utilizada em
analise quimica e, nos anos trinta e no inicio dos anos quarenta a Unica técnica automatica
(SOUZA; MACHADO; AVACA, 2003).

Dentre as técnicas voltamétricas mais aplicadas em estudos eletroquimicos e
desenvolvimento de métodos eletroanaliticos, destacam-se a Voltametria Ciclica (CV), a

voltametria de onda quadrada (SWV) e a voltametria de pulso diferencial.
1.2.1 Voltametria ciclica

A CV é considerada uma ferramenta poderosa e versatil para estudar reacdes
eletroquimicas, sendo muito Util na prospec¢do de informagdes qualitativas sobre a
termodindmica dos processos redox envolvidos. Além disso, possibilita avaliar a
reversibilidade de processos eletroquimicos, favorecendo a realizacdo de estudos
exploratérios quando ndo se tem informacdes sobre a eletroatividade do analito em estudo
(SOUZA; MACHADO; AVACA, 2003). A CV é uma técnica de varredura onde o potencial
aplicado ao eletrodo é variado numa velocidade conhecida, e ao atingir o potencial final
desejado, a varredura é revertida ao valor inicial, na mesma velocidade. Obtém-se, como
resposta a essa perturbacdo, por exemplo, um par de picos, catodicos e anddicos, cujos
parametros eletroquimicos mais importantes, sdo 0s potenciais de pico catodico e anddico

(Epc e Epa), as correntes de pico catodico e anddico (Ipc e Ipa), e os potenciais de meia onda



(E1/2), essenciais para caracterizar o processo eletrédico ocorrido (SKOOG; HOLLER;
NIEMAN, 2002).

1.2.2 Voltametria de Onda Quadrada

Nos processos eletroquimicos, a intensidade de corrente total deve-se ndo sO a
fendmenos faradaicos, mas também a capacitivos. Estes Ultimos sdo originados pela
transferéncia de carga associada a formacao da dupla camada elétrica enquanto que a outra é a
componente residual associada com reacdes de impurezas da solucdo (tracos de espécies
eletroativas e ainda oxigénio dissolvido), ou decomposi¢do do eletrolito suporte (ou solvente)
ou reacdes do proprio eletrodo. Nos anos 80, estudos realizados por Osteryoung permitiram
otimizar e popularizar a SWV, que passou a ser incorporada na maioria dos equipamentos
voltamétricos comerciais, devido a varredura rapida e sensibilidade figurando entre as
principais vantagens da técnica (SOUZA; MACHADO; AVACA, 2003). A SWV ¢ uma
técnica onde a variacdo de potencial é realizada na forma de uma escada, onde pulsos de
potencial (AEs) de igual amplitude sdo sobrepostos a uma escada de potenciais de altura
constante (AEp) e duragdo 2tp (periodo). As correntes elétricas sdo medidas ao final dos
pulsos direto (A-catddico) e reverso (B-anddico), originando um pico simétrico com posicéo,
largura e altura caracteristicos do sistema avaliado (Al), o qual é um sinal obtido
diferencialmente, e apresenta excelente sensibilidade e alta rejeicdo a correntes capacitivas
(Figura 2) (BRETT; BRETT, 1996).

Figura 2: Forma de aplicacdo de potencial na voltametria de onda quadrada

Einic.




Fonte: (SOUZA et al., 2004)
1.2.3 Voltametria de Pulso Diferencial

Na voltametria de pulso diferencial, pulsos de amplitude fixos sobrepostos a uma
rampa de potencial crescente sdo aplicados ao eletrodo de trabalho. A corrente é medida duas
vezes, uma antes da aplicagcdo do pulso (S1) e outra ao final do pulso (S2). A primeira
corrente € instrumentalmente subtraida da segunda, e a diferenca das correntes é plotada
versus o potencial aplicado. O voltamograma resultante consiste de picos de corrente de
forma gaussiana(PACHECO et al., 2013).

O objetivo de se fazer duas medidas da corrente e trabalhar com a diferenga entre elas
é a correcdo da corrente capacitiva. A medida que se aplica o pulso, ocorre um acréscimo da
contribuicdo da corrente capacitiva e da corrente faradaica, mas a corrente capacitiva diminui
exponencialmente, enquanto que a corrente faradaica diminui linearmente, assim, escolhendo
um tempo apropriado para se fazer a segunda leitura, faz-se a medida da corrente total a um
valor de corrente onde a contribuicdo da corrente capacitiva (ndo faradaica) pode ser
desconsiderada. Assim, desvinculando o valor da primeira leitura de corrente da segunda,

obtém-se uma minimizacdo da contribuicdo da corrente de fundo (WANG, 2006).



2 OBJETIVOS

Este relatorio tem como objetivo descrever as atividades realizadas durante o Estagio
Curricular Supervisionado Obrigatério realizado nos laboratérios do Centro de Pesquisa em
Biodiversidade — CPBio localizado na unidade sede da Universidade Estadual de Mato
Grosso do Sul em Dourados, MS.

O estagio teve como objetivo principal desenvolver habilidades no gerenciamento de
atividades de rotina em um laboratério de pesquisa, sendo que estagiario acompanhou a
execucdo de algumas atividades exercidas no CPBio-UEMS, como operacdo de alguns
equipamentos ligados a cromatografia e voltametria, superviséo de alunos de IC e TCC em

atividades experimentais e outras atividades rotineiras do laboratdrio.



3 CARACTERIZACAO DA INSTITUIC}AO DE PESQUISA
Sabe-se que a Fundacdo Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul — UEMS, foi

concebida na primeira Constituinte do Estado, em 1979, e implantada em 1993, com o
objetivo de desenhar um novo cenério educacional no Estado. Instituida pela Lei Estadual n°
1461, de 20 de Dezembro de 1993, credenciada pela Deliberagdo CEE/MS n° 4787 do
Conselho Estadual de Educacdo, tem como principios norteadores o conhecimento e o
desenvolvimento do homem e do meio num processo de integracdo e participacao
permanente; a abertura as inovaces no ambito de sua triplice fungdo: ensino, pesquisa e
extensdo; o espirito democrético e fraterno na condugdo de seus objetivos e a liberdade de
pensamento e de expressdo para o efetivo exercicio da cidadania (“Perfil da Universidade”,
2014)

A UEMS - Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul, tornou-se ao longo dos anos
um importante mecanismo de desenvolvimento e inclusédo social. Rompendo paradigmas,
ousou criar e incrementar instrumentos que viabilizaram a consolidacdo de um novo cenario
para a Educacdo, lancou e efetivou empreendimentos no campo do ensino, pesquisa e
extensdo, numa coordenacdo de acdes que inegavelmente a configuram hoje como usina
geradora da ciéncia e do saber, um dos polos irradiadores da sustentabilidade do

desenvolvimento de Mato Grosso do Sul (“Perfil da Universidade”, 2014)
3.1 Centro de Pesquisa em Biodiversidade

O Centro de Pesquisa em Biodiversidade da UEMS teve sua constru¢do financiada
com o projeto Rede Integrada de Pesquisa em Biodiversidade financiado pela FINEP e vérios
equipamentos para foram adquiridos pelo projeto de Ampliacdo da Rede Integrada de
Pesquisa em Biodiversidade também do FINEP. No prédio as atividades foram iniciadas em
2005 e varios equipamentos foram adquiridos para equipar os laboratérios previstos na
proposta.

Este Centro tem com atividade principal a pesquisa em Biodiversidade, voltada
principalmente a questdes do Estado. A partir desta criagdo houve um crescimento nas
pesquisas em produtos naturais, alimentos, pesticidas, peixes, crustdceos. Também colaborou
com a fundacao do Mestrado em Recursos Naturais da Unidade de Dourados e na aprovacgéo a
nivel nacional e estadual de varios projetos de pesquisa com financiamento externo. Nestas

linhas de pesquisa estdo vinculados os pesquisadores do Centro.



4 DESCRICAO DAS ATIVIDADES DESENVOLVIDAS NO ESTAGIO

Durante o periodo de estagio o estagiario auxiliou:

1- No treinamento e supervisdo de alunos de IC e TCC no uso de equipamentos como
cromatografos e potenciostato/galvanostato;

2- No desenvolvimento atividades de manutencdo do laboratorio como producéo de agua
destilada e ultrapurificada e também na supervisdo do uso adequado de instrumentos
como balancas, medidores de pH entre outros, além de acompanhar a anélise do
pesticida Carbendazim em &gua por cromatografia e voltametria.

As atividades foram desenvolvidas no Laboratério de Equipamentos 1 (Analises
cromatograficas), no laboratério de preparo e no Laboratério de Equipamentos 3

(Potenciostato — Galvanostato) do CPBio na unidade universitaria de Dourados da UEMS.

4.1 Atividades de manutencdo do laboratério
4.1.1 Processo de destilacéo de agua

Destilacdo € um método ou processo fisico de separacdo de uma mistura de liquidos
ou de solidos dissolvidos em seus componentes. Esse processo é caracterizado pelo fato de o
vapor formado possuir uma composicédo diferente do liquido residual. O vapor é condensado e
0 produto obtido é conhecido como destilado (SARDELLA, 1997).

Um equipamento de destilacdo simples consiste de um frasco de destilacdo, no qual
sera aquecida a mistura de liquidos ou de solucdes de sélidos dissolvidos em solvente, uma
fonte de aquecimento, um condensador e um vaso de coleta do destilado (PERUZZO;
CANTO, 1996).

No processo de destilagdo, a dgua vinda da rede de abastecimento entra no destilador
através de uma mangueira e é aquecida até seu ponto de ebuli¢do (100°C), até que evapore. O
vapor da agua vai para um condensador onde se resfria e se condensa, transformando-se em

agua liquida, sendo esta a agua destilada.

O CPBio conta atualmente com dois destiladores que produzem cerca de 150 litros de
agua destilada por més, sendo esta uma quantidade bem inferir a sua capacidade, todavia este
volume é suficiente para abastecer o uso de todos os laboratorios do Centro de Pesquisa, de
acordo com informagdes cedidas pelo técnico do mesmo. No decorrer do estagio, foi possivel
acompanhar o processo de funcionamento dos destiladores, bem como a produgdo de agua

destilada e ultrapurificada (Figuras 3 e 4).



Figura 3: Sistemas de destilagdo do CPBio.

Fonte: Arquivo Pessoal.

Figura 4: Ultrapurificador de 4gua do CPBio.

Fonte: Arquivo Pessoal.
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4.1.2 Supervisédo do uso adequado de instrumentos

O laboratério € um local de muito trabalho e muita concentracdo de todos os
profissionais pertencentes ao ambiente. Este ambiente é um recinto construido especialmente
para a execucao de experiéncias e a maior parte das atividades no dia-a-dia de um quimico se
desenvolve no laboratorio. Pelo grau de sua importancia, faz-se necessario que haja um
minimo conhecimento de como é um laboratério, como se trabalha nele, os cuidados que se
deve ter assim como todos 0s equipamentos nele existente.

As atividades de laboratorio exigem por parte dos académicos ndo sé o conhecimento
dos equipamentos e vidrarias utilizados, mas também o emprego correto de cada um deles.
Portanto, antes de qualquer coisa, é necessario no inicio de cada projeto, seja ele de iniciacdo
cientifica (IC) ou mesmo o trabalho de conclusdo de curso (TCC), que o académico passe por
um periodo de aprendizagem sobre o funcionamento de cada equipamento, assim como sobre
0s cuidados necessarios no manejo de cada um.

Nesse contexto, durante o estagio, foi possivel que a estagiaria colaborasse com o
aprendizado dos académicos, utilizando na pratica todos os conceitos adquiridos teoricamente
durante todo o periodo de graduacao e IC a cerca do funcionamento e cuidados necessarios no

manejo de equipamentos como a balanca analitica e pHmetro (Figuras 5 e 6).

Figura 5: Supervisdo no uso adequado da balanca analitica.

Fonte: Arquivo Pessoal.
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Figura 6: Supervisdo no uso adequado do pHmetro.

Fonte: Arquivo Pessoal.

4.2 Analise do pesticida Carbendazim em agua utilizando CLAE e SWV

4.2.1 Preparo da amostra

A amostra de &gua destilada foi preparada de forma a obter-se 5 mL de solucédo
contaminada com o pesticida Carbendazim, em uma concentragdo de 424 ugL™ partindo-se de
uma solucéo do pesticida numa concentragéo de 1,01 g L™

A partir da solugdo contaminada previamente, utilizando a técnica de voltametria de
onda quadrada, foram realizadas diluicbes em tampé&o BR pH 5 de forma a se obter na célula
eletroquimica concentracées de 16,2 ugL™, 12,1 ugL™ e 8,1 pgL™ que serviriam como
concentragdes ‘desconhecidas’ para a analise utilizando o método de adicao padrao amostra.

Para a cromatografia as amostras foram preparadas de forma a se obter as mesmas
concentragcdes anteriormente citadas na voltametria em 1 mL de amostra, porem para as

diluicbes foi empregada agua ao invés de solugdo tampéo (Figura 7).
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Figura 7: Preparo da amostra de agua destilada contaminada com Carbendazim.

Fonte: Arquivo Pessoal.

4.2.2 Recuperacao do pesticida Carbendazim em agua destilada utilizando SWV.

Utilizou-se para essa analise a voltametria de onda quadrada, sendo 0s parametros de
degrau de potencial, frequéncia e amplitude ja otimizados no laboratorio para o processo de
oxidacdo do Carbendazim sendo respectivamente, 8 mV, 30 Hz e 175 mV. Os eletrodos
utilizados foram, eletrodo de fio de platina como contra eletrodo, o eletrodo Ag/AgCl como
eletrodo de referencia, e eletrodo de pasta de carbono modificado com zedlita (3,50 gramas de
grafite, 1,50 gramas de nujol e 2,00 gramas de zedlita) como eletrodo de trabalho.

As analises foram realizadas contaminando-se uma amostra da agua com uma
guantidade conhecida do fungicida, e a partir desta, ir contaminando com mais pesticida esta
amostra. Este método é usado quando for dificil ou impossivel preparar um branco da matriz
sem a substancia de interesse. Consiste em adi¢cdes de quantidades conhecidas do analito na
amostra, sendo muito utilizado por eliminar ou minimizar interferéncias introduzidas pela
matriz de amostras complexas, e porque a matriz permanece quase inalterada apdés cada
adicdo, a unica diferenca é concentracdo do analito (THOMPSON; ELLISON; WOOD,
2006).

No método de adi¢do padrdo, quantidades conhecidas da substancia sdo adicionadas

em diferentes niveis numa matriz da amostra, antes do procedimento de preparo da amostra,
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que ja contenha quantidades (desconhecidas) da substancia (DE ANDRADE, 1987). A
concentracdo da substancia de interesse na amostra original pode ser determinada gréfica e
matematicamente (SNYDER; KIRKLAND; GLAJCH, 1997).

As medidas voltamétricas foram realizadas em um potenciostato-galvanostato
AUTOLAB PGSTAT-12 acoplado a um computador equipado com o programa Gpes 4.9 para
a aquisicdo de dados. (Figura 8).

Figura 8: Potenciostato-galvanostato AUTOLAB PGSTAT-12.

Tl e=E = - v

Fonte: Arquivo Pessoal.

4.2.2.1 Resultados obtidos utilizando SWV

Os resultados obtidos atestaram a auséncia de Carbendazim na amostra de agua, visto
qgue a ndo foi encontrado quantidades do pesticida acima daquelas utilizadas para
contaminacdo da amostra.

Os voltamogramas obtidos para a recuperacdo do pesticida em &gua (Figura 7)
atestaram a presenca de um pico em potencial de aproximadamente 0,80 V, sendo que este se
deve a formacdo de um dimero que é reversivelmente reduzido para o alcool correspondente
no mecanismo de oxidacdo do Carbendazim (HERNANDEZ et al., 1996). Todo o estudo
realizado em agua utilizando o Carbendazim é baseado na intensidade deste pico de oxidacéo
do pesticida.

A Figura 9 apresenta os voltamogramas de onda quadrada e as curvas de adicéo
padrdo obtidas para cada concentracdo de contaminacdo de agua destilada. Inicialmente é
determinada a intensidade do pico da substancia na amostra e em seguida séo determinadas as
intensidades resultantes dos diferentes niveis de adigdo do pesticida. Apés, é construida uma
curva analitica, sendo tracada uma reta correspondendo a melhor linha entre os pontos. O
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ponto onde a reta corta 0 eixo das ordenadas corresponde a intensidade do pico da substancia
na amostra e a extrapolacdo da reta no eixo das abcissas define a concentracdo da substancia

na amostra.

Figura 9: Voltamogramas de onda quadrada e curvas de adigdo padrdo para contaminagdo da
4gua destilada com Carbendazim.A) 8,1 pgL™; B) 12,1 ugL™ :C) 16,2 pngL™* e D) Curvas de

adicéo padrao para as trés concentracoes.
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Fonte: Arquivo Pessoal.

Para a voltametria de onda quadrada os valores de recuperacdo encontrados para a
contaminacdo de agua destilada pelo pesticida Carbendazim foi de 99,3% para 8,1 ugL™ ,
100,3% para 12,1 pgL™ e 99,1% para 16,2 pgL™ , caracterizando que a voltametriema de
onda quadrada em conjunto com o método de adicdo padrdo podem ser utilizados com

elevada precisdo para a analise de recuperacdo de Carbendazim em agua destilada.
4.2.3 Recuperacao do pesticida Carbenzim em agua destilada utilizando CLAE
Para as analises cromatogréaficas também foi empregado o método de adigdo de padrdo

a amostra como descrito no item 4.2.2.

4.2.3.1 Injecdo da amostra (CLAE)
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As solucBes contendo a amostra de agua destilada contaminada com Carbendazim
foram transferidas para um vial e injetadas em cromatografo liquido de alta eficiéncia com
detector de arranjo de diodos. Os compostos foram separados em coluna C18 (25 cm x 4.6
mm X 5 um). A fase movel foi agua:acetonitrila (35:65 v:v) em sistema isocratico, fluxo de 1
mL minuto™. O volume injetado foi de 20uL. (Figura 10).

Foi empregada para as analises o comprimento de onda de 254 nm por apresentar
melhor resposta quantitativa (ROSSO, 2013).

Figura 10 — Injecéo das amostras no CLAE.

Fonte: Arquivo Pessoal.

4.2.3.2 Resultados obtidos utilizando CLAE
Na analise cromatografica da recuperacdo do pesticida Carbendazim em &agua
destilada, gerou-se um cromatograma onde pode-se observar a presenca do pico do pestica

num tempo de retencdo de aproximadamente 5 minutos (Figura 11).

Figura 11: Cromatograma obtido para contaminacdo da agua destilada com Carbendazim.
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Fonte: Arquivo Pessoal.

Para a cromatografia os valores de recuperacdo encontrados para a contaminagéo de
agua destilada pelo pesticida Carbendazim foi de 99,1% para 8,1 pgL™ , 99,1% para 12,1
ngL™ e 98% para 16,2 ngL™ | caracterizando que a cromatografia também pode ser utilizada

com um grau elevado de precisdo para a analise de recuperacdo de Carbendazim em agua

destilada.

4.3 Andlises utilizando Voltametria de Impedancia Eletroquimica

Foram acompanhadas algumas analises de impedancia realizados no
Potenciostato/Galvanostato AUTOLAB PGSTAT 128N interfaciado a um computador e
gerenciado pelo software NOVA 1.10 para aquisi¢do e tratamento dos dados (Figura 12),
referentes a projetos de IC e TCC dos académicos Marcelo Vicente Munin Ferreira
(“Avaliacdo da resposta eletroquimica da vitamina E (a—tocoferol) utilizando eletrodo de
pasta de carbono modificado com nanotubos de carbono de paredes multiplas em formulacédo
farmacéutica”); Thais Silva Alves (“Determinagdo Eletroquimica de Antioxidantes em
Amostras de Biodiesel Utilizando Eletrodos de Pasta de Carbono Modificados com
Nanomateriais a Base de Carbono”); Linston Romé&o Siara (“Determinacdo Voltamétrica do
Herbicida Linuron Utilizando Eletrodo de Pasta de Carbono Quimicamente Modificado com

Zeblita”) e Erica de Castro Ferro (“Avaliacdo da Resposta Eletroquimica do Herbicida
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Trifluralina Utilizando Eletrodo de Carbono Vitreo Modificado com Filme de Nafion,
Ftolacianina de Cobalto (ll), Oxido de Zirconio e Poli-L-Lisina em Meio Acido”),

pertencentes ao grupo de pesquisa do CPBio.

Figura 12: Potenciostato/Galvanostato AUTOLAB PGSTAT 128N

Fonte: Arquivo Pessoal.

4.4 Injecbes de Amostras no Cromatografo Gasoso
Foram acompanhadas algumas injecdes de amostras no cromatdgrafo gasoso acoplado
ao espectrometro de massas (Figura 13) de amostras referentes a alguns projetos do mestrado

PGRN assim como de outros projetos vinculados a supervisora deste estagio.

Figura 13 — Cromatdgrafo gasoso.

Fonte: Arquivo Pessoal.
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5 CONTRIBUICOES DO ESTAGIO PARA A FORMACAO
PROFISSIONAL

A importéncia da realizacdo deste estagio foi elevada, pois foi um meio de aprender
aquilo que sé se aprende na pratica, como o trabalho em grupo, a busca por aprimoramento
pessoal e profissional e o conhecimento de novas tecnologias, diretrizes, organizagdo e
funcionamento de um laboratério de pesquisa.

Todas as atividades propostas foram bem executadas (exceto o gerenciamento do
almoxarifado uma vez que essa atividade ndo foi realizada no Centro de Pesquisa durante o
periodo de estagio) podendo-se absorver a0 méximo os conhecimentos adquiridos durante o
estagio, que serviu como complemento dos conhecimentos adquiridos na graduacdo, além da
aquisicdo de novos conhecimentos. A oportunidade de ter contato com aparelhos que nao
foram conhecidos durante o curso de quimica industrial, como por exemplo, CG, CLAE, e
potenciostato-galvanostato, foi extremamente positiva e proveitosa.

O estégio realizado no Centro de Pesquisas em Biodiversidades —CPBio proporcionou
uma visdo complementar da profissdo de Quimica Industrial oferecendo a oportunidade de dar
continuidade ao aprendizado recebido durante a graduacdo, conciliando conhecimentos
teoricos e praticos, e principalmente por ser um laboratério de pesquisa foi crucial para minha

decisdo de buscar uma qualificacdo profissional através do mestrado.
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6 CONSIDERACOES FINAIS

Durante o periodo de estagio o ambiente de pesquisa mostrou-se propicio ao
aprendizado, sendo a integracdo nos diversos projetos e atividades realizadas pelo laboratoério
no periodo em que o estagiario esteve sob a supervisdo do orientador.

Desta forma, o desenvolvimento do estagio foi extremamente positivo e
engrandecedor tanto no ambito como profissional como pessoal, cumprindo com os objetivos
anteriormente tracados. A forma como o processo de aprendizagem foi elaborado ao longo do
periodo de trabalho tornou possivel ndo somente a aquisi¢cdo, mas também a aplicacdo de
diversos conhecimentos que foram adquiridos ao longo da vida académica, favorecendo a
qualificacdo técnica, emocional e no relacionamento pessoal com os demais colegas de

laboratorio.
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