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RESUMO

Com todo o avango tecnoldgico atual, é necessario que o aluno esteja preparado para enfrentar
desafios e escolhas, tomando decis6es com responsabilidade. O ensino deve servir, entdo, de
suporte para o desenvolvimento do estudante, através de metodologias que fomentem a
estrutura cognitiva e participativa, ao invés de conteddos adquiridos sem significacdo. Diante
disso, este projeto final de curso tem como objetivo propor a aplicacdo de uma metodologia
alternativa ao ensino tradicional, os mapas conceituais, para o ensino de cromatografia liquida
de alta eficiéncia (CLAE), em inglés, High Performance Liquid Chromatografy (HPLC), que
permite ao professor do curso técnico trabalhar o tdpico interacbes intermoleculares em
conjunto com o tema quimico-social, medicamentos. Durante a pesquisa bibliogréfica em livros
e artigos, foi observada a repeti¢do de que o ensino de determinados contetdos, ndo somente
0s quimicos, é dito como abstrato e de dificil compreensdo pelos alunos. Tanto a assimilagédo
guanto a externalizacdo desses conceitos se tornam, entdo, deficientes. Este tipo de ponderacéo
é importante para a melhoria do ensino e da aprendizagem e mostra que ha uma necessidade de
que o processo de ensino-aprendizagem seja renovado. Como contribuicdo, a abordagem
sugerida visa uma nova proposta de aula para integrar temas sociais do cotidiano aos conceitos
quimicos estudados. Em relacdo a cromatografia liquida de alta eficiéncia, foi dado énfase em
colunas cromatogréficas, visto que é a parte principal do equipamento, onde ocorre a separagdo
dos compostos e a influéncia das interacdes intermoleculares se faz presente. Em relacdo aos
mapas conceituais, foram expostos, resumidamente, trés artigos pesquisados que utilizam essa
ferramenta didatica em areas distintas, destacando o seu multiuso. O tema quimico social em
questdo pdde ser contextualizado em diversas areas, pois tem carater multidisciplinar e valor
social, podendo ser abordado em quimica, biologia, bioquimica, ecologia e economia. Além
disso, sdo oferecidos conceitos introdutdrios relacionados ao cotidiano do laboratdrio para a
familiarizacdo do futuro profissional ao mercado de trabalho. Por fim, é apresentado ao
professor, como sugestdo, trés planos de aula elaborados contendo revisdo sobre interacdes
intermoleculares, contetdo sobre HPLC e o emprego dos mapas conceituais. Baseado nos
resultados obtidos através da pesquisa em experimentacdo, da investigacdo, das experiéncias
em sala de aula e da parte tedrica, contidos nos livros e nos materiais examinados, 0 uso de
mapas conceituais e a contextualizacdo tendem a facilitar e integrar o conhecimento, com o
objetivo de contribuir para a evolugéo cognitiva do aluno, ajudando na promocéo, natural e
gradual, da postura de docentes e discentes frente ao processo de ensino-aprendizagem.

Palavras-Chave: InteracGes intermoleculares. HPLC. Medicamentos. Mapas conceituais.
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1 INTRODUCAO
1.1 A EDUCACAO NO BRASIL — UM BREVE HISTORICO

Neste topico delineia-se, de forma resumida, a trajetoria da educacédo brasileira, com
inicio na colonizacao do Brasil, na qual se mostrou deficiente e até com certo descaso por um
longo tempo. Alguns fatos relevantes foram considerados sob o contexto politico no percurso
do processo educativo. Uma reflexao critica sobre o passado, pertinente a qualquer tema, pode,
e deve, sinalizar, referenciar e orientar a direcdo do caminho a ser trilhado.

Durante a colonizagdo portuguesa no Brasil, com a vinda da Companhia de Jesus (a
partir de 1549), os jesuitas, através de acBes educativas missionarias com adultos, iniciaram o
processo educacional. A fim de catequezar os nativos e promover a educacdo dos homens
brancos, principalmente os mais ricos, ergueram suas escolas, colégios e seminarios. Com a
expulsdo dos jesuitas em 1759, por um longo tempo ndo havia quem pudesse continuar este
processo devido a falta de professores e recursos (AZANHA, 1993).

Com avinda da familia real ao Brasil, em 1808, o ensino foi fomentado, porém, somente
em relacdo ao ensino superior para a formacdo de quadros profissionais. O ensino para a
populacdo continuou no esquecimento. Durante o Império, o Ato Adicional de 1834
desvinculou as responsabilidades que antes eram centralizadas, passando o ensino popular as
provincias e o ensino médio e superior, a Corte. Mesmo assim, poucos cursos e instituicoes
regulares foram formados, como por exemplo, o colégio Pedro Il e o Liceu, e o curso normal
(AZANHA, 1993). A escraviddo no Brasil também contribuiu de forma intensa para o atraso
do sistema educacional brasileiro, visto que o pais foi o Ultimo a abolir a escravatura no
hemisfério ocidental e que a maioria da populacéo era escrava, descendente de escravos ou ex-
escrava (GOLDEMBERG, 1993). Havia um descaso e certa rejeicdo por parte da elite em
incorpora-los a sociedade e dar-lhes o direito a cidadania: a lei 1333-A de 1854 excluia
nitidamente os escravos da inclusdo escolar. Somente a populacdo livre e ndo portadora de
doengas contagiosas teriam acesso ao ensino primario e secundario, apesar da constituicdo
outorgada de 1824 garantir a todos os cidadaos o direito ao ensino primario gratuito. Porém, o
nivel primario era considerado como suficiente & populacédo em geral (SCHUELER, 1999). As
politicas publicas ndo contemplavam a educacdo como um todo, de forma universal, o que
tornava complicado e dificil o processo da escolarizacdo brasileira. Todavia, nesta mesma
época, o nivel de abrangéncia em relacdo a educacéao bésica e a cidadania j& era eminente nos
paises desenvolvidos, assim como a industrializagdo. A escravidao, assim como a manutengdo

de uma economia de subsisténcia, dentre outros fatores, retardaram o processo de



industrializacdo no Brasil e desta forma, ndo se achava necesséria a escolariza¢do para tal
populagéo de trabalhadores (GOLDEMBERG, 1993). O descaso com 0 ensino continuava.

Em 1874, uma comissao de professores de escolas publicas formada por Philippe da
Motta Correa de Azevedo, José Manuel Garcia e Jodo Rodrigues da Fonseca Jordao apresentou
as autoridades do império um manifesto sobre mas condi¢cdes de ensino como a falta de
materiais escolares, o contetdo didatico a ser ensinado e a presenca irregular dos alunos,
relatando e opinando sobre tais abordagens (SCHUELER, 1999).

Com atroca de regime em 1889 para a Republica e a escraviddo recém abolida, o Estado
estava se reestruturando. A preocupacdo com o combate a criminalidade das criancas e dos
jovens levou a intensos debates sobre educacdo (SCHUELER, 1999).

Entretanto, somente nos anos 20 o ensino no Brasil passou a ser encarado como um
problema real a nivel nacional e, portanto, seria necessario resolvé-lo frente as tantas situacoes
e mudangas no campo politico, social e econdmico do pais, como a crise do café, o inicio da
industrializag&o, urbanizagéo, imigragéo... (AZANHA, 1993).

Na década de 30, um grupo de educadores e de intelectuais insatisfeitos com a situacdo
educacional vigente na época fez um manifesto ao povo e ao governo, conhecido como o
“Manifesto dos Pioneiros da educagao nova”, escrito por Fernando de Azevedo. O documento
explicitava os problemas e ao mesmo tempo propunha uma nova politica e implantacdo de um
planejamento para a educacdo, defendia o ensino pablico e obrigatério. Alguns classificaram o
conteddo do ato como entusiastico. Contudo, a idéia de um plano nacional de educacao foi
lancada, entdo. Tempos depois, as reivindicacbes mais importantes deste manifesto foram
aceitas e inseridas na Constituigdo de 1934 (AZANHA, 1993).

O ensino tecnoldgico no Brasil comegou na era Vargas com a iniciativa inovadora do
setor privado empresarial em criar as instituicdes SENAI (Servigo Nacional de Aprendizagem
Industrial, 1942) e SENAC (Servigo Nacional de Aprendizagem Comercial, 1946) visando a
formagéo técnica e conseqiientemente a qualificacdo da classe trabalhadora para o setor
industrial e comercial, respectivamente, visto que o setor publico ndo dera a atencdo necessaria.
Com isso, o Ministério da Educagdo (MEC), por sua vez, criou escolas técnicas e agrotécnicas
de 1° grau; escolas técnicas federais no nivel de ensino médio; e Centros Federais de Educacao
Tecnoldgicos que atendem no nivel médio e superior (GOLDEMBERG, 1993).

A atencdo em relacéo as avaliagdes escolares teve maior expressao a partir dos anos 60.
A Fundacdo Getulio Vargas-RJ desenvolveu estudos sobre testes educativos e material
avaliativo para o0 ensino médio com provas das areas de ciéncias, estudos sociais, linguagem e

matematica. Esta analise sobre curriculos escolares contribuiu para posterior elaboracéo dos



Parametros Curriculares Nacionais, os PCN’s, em conjunto com propostas curriculares de
Estados e Municipios, além de dados relativos a educacdo estrangeira (BRASIL, 1997).

Entre 1964 e 1984, a situacdo do pais foi sendo modificada a nivel politico, econémico
e social e o regime estabelecido no Brasil tinha como principio a democracia e anticomunismao.
Entretanto, o regime militar, estabelecido de forma ditatorial interferiu em vérias &reas,
inclusive na educacdo. Foi um periodo conturbado, de grande repressdo e restricdo da liberdade
de expressdo. Por meio da criacdo do Decreto-Lei 477 de 1969, foram declarados como
infratores professores, alunos e funcionarios de universidades que praticassem ou participassem
de qualquer movimento ndo autorizado pelo regime, assim como também foram definidos os
tipos de infracdes e suas respectivas puni¢fes (QUEIROZ, 2015). Por outro lado, a Lei 5692
promulgada em 1971 (que reformou a Lei 4024/61) definiu um curriculo comum a nivel
nacional e de forma geral para o ensino fundamental e médio, dando margem a variancias locais
para organizacdo dos curriculos. Regulamentou, ainda, uma reforma onde o ensino primario e
ginasial foi unificado e denominado ensino de primeiro grau e, o antigo colegial, depois
chamado de segundo grau, tornou obrigatorio o carater profissionalizante desse segmento
(BRASIL, 1997). Com isso, optou-se pela formacdo de professores habilitados a preparar e
qualificar os alunos para o mercado de trabalho, devido as exigéncias do setor industrial e
tecnoldgico, que possui um valor agregado no que tange a economia, a modernizacdo de um
pais e a uma sociedade mais urbana. Esse modelo dito tecnicista definia claramente a relacdo
professor-aluno: o professor deve organizar e executar adequadamente o controle do ensino de
forma programada; € o responsavel pela transferéncia de conhecimento cientifico e instrumental
de forma eficaz e eficiente ao aluno e este, por sua vez, recebe a informacdo de modo passivo,
por treinamento de como “aprender a fazer” (QUEIROZ, 2015).

Na década de 80, periodo de abertura politica, as propostas curriculares foram, em sua
maioria, reformuladas de acordo com a nova tendéncia na linha de ensino e frente a necessidade
de um profissional com visdo ampla no aspecto social-politico, de forma participativa, podendo
interferir e transformar a relacéo entre escola, educacéo e sociedade e, ndo mais tecnicista como
até entdo (QUEIROZ, 2015).

Os anos 90, apesar de prevalecer a continuidade da centralizacdo no contetido da escola,
consequentemente, do professor e da sala de aula, foram caracterizados como a “Década da
Educagao”, onde politicas educacionais neoliberais foram inseridas para aprimorar a qualidade
da educacéo brasileira, com destaque para o governo de Fernando Henrique Cardoso. Em seu
governo, um dos itens da reforma educacional foi a reforma curricular, a criagdo do Sistema

Nacional de Educacéo a Distancia e a efetivacao do sistema de avaliacdo da qualidade do ensino



possibilitando a sua medicédo, 0 que representou uma mudanca na politica educacional nacional.
Em 1998, foi criado o Exame Nacional do Ensino Médio (ENEM) para avaliar o desempenho
dos alunos com o nivel médio concluido ou em fase de conclusdo. Nas ultimas décadas, intensos
debates sobre o ensino médio ocorreram diante da realidade do ensino no pais. (FREITAS,
2002).

No intervalo entre os anos 2003 e 2011, o Brasil sofreu um periodo de reformas no
ensino. O governo Lula contribuiu com politicas publicas educacionais como o ProUni e o
Reuni, a nivel superior, que visavam expandir a rede publica federal e as vagas da rede privada.
Projetos foram instituidos como o Projovem, que visava integrar o ensino fundamental e a
qualificacdo profissional, e o Programa de Integracdo da Educacdo Profissional ao Ensino
Médio na Modalidade de Educacéo de Jovens e adultos (PROEJA) (FRIGOTTO, 2005).

Segundo BENITES (2016), o governo considera que o ensino médio no Brasil esta em
estado de faléncia, baseado no indice de Desenvolvimento da Educacio Basica (IDEB) de 2011,
visivel pelo alto numero de jovens na faixa de 17 anos fora da escola ou que deveriam estar no
terceiro ano do ensino médio, ou ainda, que simplesmente ndo estudam e também nao trabalham
(BENITES, 2016). Diante disso, apds anos de reflexdo sobre o assunto, a reforma do ensino
meédio brasileiro foi instituida por meio da Medida Provisoria 746/2016, apresentada em
23/09/2016, aprovada pelo Senado Federal em 8 de fevereiro de 2017, sancionada pelo
Presidente da Republica Michel Temer dias depois, em 16 de fevereiro e transformada na Lei
Ordinaria 13415/2017. A Medida Provisoria foi baseada no Projeto de Lei, em 2013, do
deputado petista Reginaldo Lopes, e este projeto foi discutido no Ministério da Educacdo na
gestdo do entdo ministro Aloizio Mercadante, no governo Dilma. Contudo, a Medida Provisoria
teve carater urgente e sem debate com o Congresso Nacional e com a sociedade, pois, segundo
0 ministro da Educacdo Mendonga Filho, além da péssima situacdo em que se encontra o ensino
médio, também estava em pauta a proposta de emenda constitucional (PEC) do teto dos gastos
publicos, a reforma previdenciaria e trabalhista (BENITES, 2016).

De acordo com BENITES (2016), os objetivos da reforma do ensino médio sdo atrair e
manter os jovens na escola, diminuindo a evasao escolar, preparar 0s jovens para 0 mercado de
trabalho, melhorar a gestdo e a educacéo. Para tal, a reformulacdo do ensino médio destaca a
flexibilizacdo da grade curricular, onde havera disciplinas obrigatorias e comuns a todas as
escolas do pais, da rede publica e da rede particular, e as disciplinas flexiveis também chamadas
como itinerario formativo ou como optativas. As disciplinas do curriculo comum continuardo
a existir, mas compreenderdo a lingua portuguesa, a lingua inglesa e a matematica, que serdo

obrigatdrias durante os trés anos. A lingua inglesa, que antes nao era obrigatoria, passou a ser
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desde o sexto ano do ensino fundamental. Se o ensino de outra lingua estrangeira for
contemplado devera ser, preferencialmente, pela lingua espanhola. Também seréo obrigatorios
os estudos e praticas de educacao fisica, arte, sociologia e filosofia. O aluno podera escolher as
disciplinas optativas entre as cinco areas de atuacdo que mais se identificar, formar a grade
adequada de acordo com a sua perspectiva e aprofundar seus conhecimentos. As areas sao:
linguagens e suas tecnologias; matemética e suas tecnologias; ciéncias da natureza e suas
tecnologias; ciéncias humanas e sociais aplicadas; e formacao técnica e profissional. O aluno
que optar pelo itinerario da parte flexibilizada formacdo técnica e profissional terd a grade
contida no ensino médio. Os Estados terdo autonomia para formular os curriculos relativos as
areas optativas de acordo com os fatores culturais, econdémicos, sociais e ambientais da regiéo.
A carga horaria sera ampliada paulatinamente, de oitocentas horas para mil e quatrocentas horas
anuais (BRASIL, 2016; BENITES, 2016).

1.2 O ENSINO E A APRENDIZAGEM

Diversos estudiosos discutem idéias, conceitos e consideracGes sobre o que é
aprendizagem e como ocorre 0 processo do conhecimento humano, resultando em diversas
abordagens tedricas e correntes de pensamento. Fil6sofos da Grécia antiga como, por exemplo,
Aristételes (384-322 a.C.) foi um dos primeiros a conceituar sobre aprendizagem. Para ele, a
formacdo de idéias e pensamentos, a aprendizagem, se dava por semelhanca, contraste e
contigliidade dos mesmos. Com isso, ndo ha um conceito apenas, mas sim um conjunto deles
devido a sua amplitude e complexidade, estudados pela Psicologia da Educacdo (GAMEZ,
2014).

Mesmo diante de uma breve incursdo histdrica realizada neste trabalho no subitem
anterior, pode-se observar que o ensino no Brasil sofreu mudangas importantes no contexto
escolar com a ressignificacdo da escola e do papel do professor na sala de aula e que tais
modificagdes conferem a intencao da formacéo de um cidadao cada vez mais critico. O interesse
no ensino e na aprendizagem passou a ser cada vez mais expressivo. Como exemplo, tem-se a
concepgdao tecnicista dos anos 60 e 70 que explicitou o0 ensino como uma ciéncia aplicada, onde
a questdo se baseava no aprender a fazer. Discentes e docentes se encontravam submissos ao
rigido planejamento da instrumentacéo técnica (QUEIROZ, 2015). Inicialmente, este processo
foi priorizado em relagdo ao processo de aprendizagem. A partir desse ponto, a transigéo de um
professor especialista para um professor educador critico e politico veio mudar o rumo da

educacdo sob uma abordagem cognitivista e com o enfoque construtivista. (CHASSOT, 2004).
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Entretanto, apesar de tantas medidas histdricas ja& iniciadas pelos governos, dados recentes
apontam uma grande evasdo no ensino médio (BENITES, 2016), o que leva a crer que a escola
e 0 ensino necessitam de maior atencdo para que 0 jovem possa ser preparado para a vida e para
0 mercado de trabalho adequadamente (GAMEZ, 2014; CHASSOT, 2004).

A psicologia cognitivista contribuiu para o processo de ensino-aprendizagem. O
cognitivismo se preocupa com 0 mecanismo de funcionamento, com as transformagdes que
ocorrem com a estrutura cognitiva do individuo inserido no meio social. As principais teorias
cognitivistas sdo (GAMEZ, 2014):

> Teoria Psicogenética, de Jean Piaget: a aprendizagem € gradual, onde o individuo
responde aos estimulos do meio, interagindo de modo a construir e desenvolver o seu
conhecimento (GAMEZ, 2014).

> Teoria sobre o ensino, de Jerome Bruner: A preocupacdo com a estrutura e com a
organizacao do contetido estudado, destacando-se o processo da descoberta, da investigacao faz
parte desta teoria (GAMEZ, 2014).

» Teoria sociointeracionista, de Lev Vygotsky: a aprendizagem se da pela interacdo, ou
seja, o individuo adquire conhecimento por meio da relacéo sécio-cultural (GAMEZ, 2014).

> Teoria da aprendizagem significativa, de David Ausubel: quando um conceito novo é
adquirido e tem relacdo com o conhecimento prévio ja solidificado pelo individuo, ocorre a
aprendizagem com significado, isto é, a aprendizagem significativa, em oposicdo a
aprendizagem mecanica ou memorista (MOREIRA, 1997).

Sobre a aprendizagem mecénica, Paulo Freire, em sua obra “Pedagogia da autonomia”,
diz que a memorizagdo mecénica ndo € o aprendizado verdadeiro e que o aluno recebe de forma
passiva o contetdo resultando em um mal aprendizado (FREIRE, 1996). No ensino tradicional
0 conhecimento acumulado ao longo do tempo é fragmentado para facilitar o ensino, onde é
absorvido pelos alunos de forma passiva. As criticas ao ensino tradicional levaram a novas
abordagens. A corrente tedrica construtivista, que é uma nova postura em relagdo a obtencéo
do contetido, entende que a construgdo do conhecimento, no campo educacional, acontece pela
interacdo professor-aluno em um processo de ensino-aprendizagem (GAMEZ, 2014;
CHASSOT, 2004).

Segundo esta perspectiva, a questdo do ensinar ndo € simplesmente transferir o
conteddo, a informagéo. O conhecimento deve ser construido ndo somente por docentes, mas
por docentes e discentes, entre docentes e discentes em uma relagéo interpessoal. A troca de
experiéncias do saber de forma interativa faz com que ambos, professor e aluno, sejam partes
integrantes do processo educativo (GAMEZ, 2014; FREIRE, 1996).
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Desta forma, o0 ato de ensinar € intrinseco ao de aprender, significando que a busca pelo
conhecimento segue de forma gradual e continuada. E o que revela Paulo Freire, onde confere
0 termo “inacabamento do ser humano” a disposicdo permanente ao aprender e ao ensinar.
Contudo, o professor deve despir-se da pretensdo do poder e da centralidade do saber de forma
reflexiva e critica sobre a pratica da docéncia e tornar-se autbnomo, o que nao significa e/ou
justifica a perda ou falta de autoridade do professor em sala de aula (FREIRE, 1996).

A capacitacdo do saber deve caminhar ao lado da formacdo ética, considerando a
autonomia intelectual, a curiosidade e a liberdade do educando. Faz parte deste conjunto de
direitos a construcdo da cidadania (FREIRE, 1996). Diante disso, 0 uso de praticas
metodoldgicas alternativas como, por exemplo, 0 uso de mapas conceituais desenvolvidos por
Novak vem apoiar o processo de ensino-aprendizagem. Tal ferramenta pedagdgica esta baseada
na teoria da aprendizagem significativa de David Ausubel (MOREIRA, 1997).

1.3 CONTEXTUALIZACAO DE TEMAS NO ENSINO DE QUIMICA

O processo de ensino-aprendizagem, no geral, apresenta alguns problemas, como por
exemplo, a desmotivacao de docentes e discentes pela deficiéncia na estruturacao de conceitos,
durante a internalizacdo e, consequentemente, durante a externalizagdo dos mesmos
(CHASSOT, 2004; FREIRE, 1996).

Praticas pedagogicas com o objetivo de minimizar estes fatos sdo empregadas em
diversos materiais, como livros, apostilas, dentre outros, e em algumas vezes, simplesmente
com exemplificagBes a titulo de curiosidade (BRASIL, 2006). A falta da real conexdo da
disciplina com o0 mundo exterior ao do aluno pode acarretar em um ensino onde o contetido seja
de dificil assimilacdo e entendimento, 0 que muitas vezes, resulta em memorizacdo e em
aprendizagem volatil ou de ma qualidade (CHASSOT, 2004; FREIRE, 1996).

Attico Chassot, em sua obra ‘Para que(m) € util o ensino?’, cita que ha quem considere
que a quimica, em conjunto com a matematica e a musica, possam compor as trés linguagens
universais. Tal comentario € baseado em relagdo a equagdes quimicas que podem ser
interpretadas da mesma forma em qualquer livro escrito em qualquer idioma, por alguém que
seja iniciado em quimica. Contudo, como qualquer linguagem, ela deve ser aprendida. E
importante aproximar a linguagem quimica a linguagem do aluno, de modo a facilitar o
entendimento, principalmente no que se refere ao seu cotidiano. Essa aproximacao, de forma
contextualizada, seja na esfera politica, social, histérica, econbmica, entre outras, passa a

demonstrar o papel da quimica na sociedade de forma nao mais tdo abstrata (CHASSOT, 2004).
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E preciso, de uma maneira sempre continuada, fazer a desmistificacio da Quimica,
que se apresenta vinculada a todos 0s momentos da vida, acessivel a todas as idades
nos caminhos que vao do cotidiano ao ensino formal, no ensino fundamental, no
médio e no superior: processo sempre em transformacéo, porque tecido de saberes
nunca definitivos.

(CHASSOT, 2004, p.50)

Esta conexdo com o dia-a-dia do aluno estad em conformidade com os Pardmetros
Curriculares Nacionais (PCN’s), que sdo referéncias para o Ensino Fundamental e o Ensino
Médio em todo o pais, e sugerem que o conteido ensinado nas escolas deve estar associado
com questdes sociais (BRASIL, 1997; GAMEZ, 2014; BRASIL, 2006).

Einstein (apud CHASSOT, 2004, p.80), em um dialogo com seus alunos, disse que “E
tarefa essencial do professor despertar a alegria de trabalhar e conhecer.” Quando o professor
traz a sala de aula, adequadamente, um tema quimico social que faz referéncia ao cotidiano do
aluno, possivelmente, havera um novo olhar de curiosidade, talvez uma motivacdo maior da
parte do aluno. Busca-se avaliar e reconstruir os conhecimentos quimicos dos alunos utilizando
a sua vivéncia, o seu cotidiano, a midia e a vida escolar. E importante apresentar ao aluno algo
concreto e/ou observavel, pois os conceitos que o estudante traz para a sala de aula advém
principalmente de sua leitura do mundo (BRASIL, 1997).

Paulo Freire salienta essa atitude em que é preciso respeitar e considerar o conhecimento
prévio do aluno e a sua identidade. Enfatiza ainda que a educacdo deva ser ética e coerente
baseando-se no fato que a teoria deve ser posta em préatica (FREIRE, 1996).

A atuacdo do professor é essencial ao processo de ensino-aprendizagem. A docéncia
praticada de forma flexivel e critica permite ao docente ser o orientador e o instigador da
curiosidade. Para tal, o professor deve oferecer condicGes para o desenvolvimento cognitivo do
aluno, conduzindo a uma aprendizagem significativa e a amplitude do saber do discente e do
proprio docente (FREIRE, 1996; ZABALA, 1998).

Além da atencdo em relacdo a informacdo que o aluno ja possui com 0 que sera
adquirido, a exposicdo de um contetdo feito com abordagens diferentes considerando o nivel
de compressdo do aluno é de grande importancia para o processo de aprendizagem dos mesmos
e deve ser de forma continua e significativa. (BRASIL, 1997).

Portanto, a contextualizacdo de temas pode ser abordada e explorada de forma didatica
para o contetdo de Quimica, com atividades que possam ser elaboradas e utilizadas como
ferramenta de ensino, envolvendo os professores e a participagdo ativa de alunos, em um

processo de construcédo e reconstrucdo do conhecimento. Esta via serve como um alicerce para
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0 processo de ensino-aprendizagem tornando a aprendizagem mais significativa aos alunos,

oferecendo a oportunidade do conhecimento através da linguagem cotidiana (BRASIL, 1997).

1.4 SOBRE O TEMA PROPOSTO

1.4.1 A justificativa da proposta educacional

A area quimica abrange um vasto mercado de trabalho e o profissional pode atuar em
diversos segmentos, como o farmacéutico. Este setor, durante os UGltimos anos, vem
demonstrando um expressivo crescimento devido ao maior consumo de medicamentos. Entre
2007 e 2013, o mercado brasileiro saltou da décima para sexta colocacdo no mercado
farmacéutico mundial, isto é, o Brasil esta entre os seis maiores mercados farmacéuticos do
mundo. Atualmente, mesmo com a crise econdmica, a estimativa € de que em 2017 o pais
chegue ao quarto lugar, ficando atras somente de Estados Unidos, China e Japdo (NOVATO,
2015).

Contudo, a abordagem do tema quimico social medicamentos aos alunos deve ser
realizada com cautela, pois o respectivo fomento pode estar associado a automedicacao, a falta
ou deficiéncia ao acesso a consultas médicas, a propaganda indutora e de forma excessiva e ao
uso irregular do proprio.

O tema medicamentos tem carater multidisciplinar, pode se utilizado na quimica,
biologia, bioguimica, ecologia e economia, por exemplo, podendo ser contextualizado, pois faz
parte do saber do dia-a-dia do aluno e da sociedade. Ele foi escolhido como tema para este
trabalho a partir da possibilidade de aproveitamento dessa proposta em cursos técnicos.
Optamos por elaborar uma proposta para o ensino de técnicas cromatograficas, ja que os testes
analiticos, em especial a cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE ou HPLC), sdo parte
fundamental da garantia da qualidade dos produtos farmacéuticos.

Os métodos de analise atuais caminham para técnicas cada vez mais confiaveis,
rastreaveis, de menor custo e menor impacto ambiental e a abordagem desta técnica
cromatogréafica pretende reforcar e ampliar o conhecimento sobre as mesmas para que a
formacéo do profissional corresponda as expectativas do mercado, bem como leve a formacao
de um profissional mais consciente do papel social por ele desempenhado.

A escolha pelo uso de mapas conceituais como fator facilitador e integrador de
conhecimentos foi perante a verificacdo de contetdos cunhados como de dificil compreenséao
efetiva.
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1.4.2 Metodologia da pesquisa

A pesquisa bibliografica para elaboracédo deste trabalho foi realizada por meio de livros
e materiais virtuais como artigos, revistas e trabalhos de concluséo de curso, relacionados no
capitulo “REFERENCIAS”.

A proposta didatica aqui apresentada estd baseada em referenciais tedricos como Paulo
Freire e Attico Chassot, sob uma abordagem cognitivista e a perspectiva progressista e
construtivista. A teoria da aprendizagem significativa de David Ausubel também foi utilizada
neste projeto como proposta pedagodgica para o processo de ensino-aprendizagem, isto €, como
apoio ao desenvolvimento das habilidades cognitivas, empregando, especialmente, 0s mapas

conceituais formulados e desenvolvidos, inicialmente, por Joseph Novak.

1.4 OBJETIVO
1.5.1 Objetivo geral

Apresentar ao professor uma proposta alternativa, para o curso médio e areas correlatas,
utilizando mapas conceituais e uma abordagem contextualizada como facilitadores e
integradores do entendimento sobre cromatografia liquida de alta eficiéncia, visando uma

aprendizagem mais efetiva dessa técnica.

1.5.2 Objetivo especifico

Baseado no objetivo geral declarado, os seguintes objetivos especificos foram
determinados:
» Promover a interface entre a teoria e o uso aplicado do conhecimento adquirido.
» Utilizar a abordagem contextualizada sobre Medicamentos como tema do cotidiano do
aluno visando tornar a aprendizagem mais compreensiva,;
» Propor o uso de mapas conceituais como ferramenta cognitiva de apoio na organizagéo, no
entendimento, na motivagdo, na integracdo e no acompanhamento de idéias e do

conhecimento pelo professor e pelo préprio aluno;
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» Auxiliar no desenvolvimento de anélise critica para a formagdo técnica profissional,

aproximando o futuro técnico em quimica do mercado de trabalho.



17

2 REVISAO DA LITERATURA
2.1 INTERACOES INTERMOLECULARES

S&o aquelas que ocorrem entre atomos, moléculas ou ions quando estes se aproximam
uns dos outros, ndo havendo quebra ou formacgdo de novas ligagdes quimicas. As interaces
intermoleculares, ou interagdes ndo covalentes, sdo diferentes das reagGes quimicas, onde 0s
atomos, moléculas ou ions realizam novas ligacdes ou ocorre a quebra das existentes (ROCHA,
2001).

As interacGes entre moléculas (forcas intermoleculares) determinam todas as
propriedades fisicas dos sélidos, liquidos e o comportamento nédo ideal dos gases, sendo mais
fracas do que as ligagbes quimicas. As propriedades dos estados da matéria podem ser
compreendidas pelo estudo dessas atracdes. Estas forcas sdo responsaveis tanto pela atracdo das
moléculas como, sob certa distancia, pela repulséo entre elas, evitando um colapso (ROCHA,
2001).

As forcas intermoleculares sdo menos pronunciadas nos gases, sendo praticamente
despreziveis devido as suas particulas estarem muito distantes uma das outras. No caso dos
solidos e dos liquidos, a distancia entre as particulas sao menores, sendo a atracdo entre elas
mais forte. Além de considerar a distancia entre as particulas, nos sélidos e liquidos, a estrutura
molecular e a composi¢do quimica fazem com que haja diferenca de intensidades dessas forcas
(BRADY, 1986). A diferenca na intensidade dessas interacGes pode ser observada, por
exemplo, nos valores de ponto de ebuli¢do de dentro de uma familia de compostos, sendo que,
quanto maior for o ponto de ebulicdo, maior sera a forca de atracdo das moléculas no liquido.
O exemplo dado na figura 1 mostra que os hidrocarbonetos (cadeias com carbono e hidrogénio)
se diferenciam pelo tamanho da cadeia e que tal aumento se relaciona com o aumento do ponto
de ebulicdo e condiz com o estado fisico dessas substancias, CHa4 ser um gas e CgH1g ser um

liquido, devido a influéncia das interacdes intermoleculares (ROCHA, 2001).
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Figura 1: Variacdo da temperatura de ebulicdo em fungdo do tamanho da cadeia carbonica para
hidrocarbonetos lineares (adaptado de ROCHA, 2001).
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As interacdes intermoleculares provém de forcas elementares, essencialmente elétricas,
que atuam entre moléculas. Cientistas como Robert Boyle, Jacques Charles, Joseph-Louis Gay-
Lussac e Johannes Diderik van der Waals foram os precursores no estudo dessas interacdes
com sistemas quimicos (ROCHA, 2001).

Em homenagem ao fisico holandés Johannes Diderik van der Waals, ganhador do
Prémio Nobel em 1910, autor de uma das equacdes que descreve o comportamento dos gases e
0 primeiro a propor a existéncia das for¢as intermoleculares, todas essas forcas foram chamadas
de forcas de van der Waals, exceto as relativas a ions (FLEMING, 2003). Na equacdo para
0S gases reais descrita abaixo, a e b sdo chamadas constantes de van der Waals e sdo
dependentes da natureza do gés. Ele as interpretou como: constante a, uma forca atrativa entre
dois atomos; a constante b, o volume ocupado pelos atomos; Quanto maior as moléculas, maior
o valor de b. A diferenciacdo no valor de a reflete as variacdes das interacdes intermoleculares
(BRADY, 1986; FLEMING, 2003):

(P+&)(V—b)=RT,
Para a = b = 0, as forcas de interacdo elétrica sdo nulas e tém-se a equagdo dos gases
ideais (BRADY, 1986):
PV =nRT
Ha diferentes tipos de forcas de van der Waals, denominadas, seguindo a ordem
crescente de forca: forgas de dispersdo de London, interagdes dipolo-dipolo e Ligacdo de
hidrogénio (ROCHA, 2001).

Forcas de van der Waals

» Forcas de dispersdo de London:

Também sdo conhecidas como forgas de dispersdo, forgas de London, atracdes dipolo
instantaneo-dipolo induzido ou interag¢6es dipolo induzido-dipolo induzido (KOTZ, 2002).

O fisico alemao Fritz London, em 1930, através de calculos matematicos, explicou que
existe uma forca geral de atragdo entre duas moléculas. Segundo o fisico, os elétrons de todos
os dtomos e moléculas se movimentam de forma constante e se repelem, gerando alteracoes
instantdneas em suas densidades eletronicas, formando-se, entdo, dipolos instantaneos ou
dipolos momentaneos, ndo permanentes. Esses dipolos instantaneos alteram a densidade
eletronica das particulas vizinhas, provocando um dipolo induzido nelas. Isto €, um momento
de dipolo formado instantaneamente pode induzir outra molécula. Estas, induzidas, apresentam

cargas parciais opostas, porém elas se desfazem muito rapidamente e se refazem, pois 0s
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elétrons estdo em constante movimento, formando um ciclo. Devido aos dipolos formados
serem instantaneos, essas interacdes sdo relativamente fracas quando comparadas com as
outras, mas suficientes e fortes para manter as particulas unidas. Diante disso, estdo presentes
em todas as interagdes moleculares, sendo as unicas atuantes entre moléculas apolares. Ex: Cls
(cloro) e CH4 (metano) (BRADY, 1986; BRADY, 2012).

Outro exemplo refere-se também a figura 1, que apresenta a variagdo do ponto de
ebulicio em relacdo ao numero de carbono de substancias da mesma familia. Os
hidrocarbonetos sdo substancias apolares, pois a diferenca de eletronegatividade entre o
carbono e o hidrogénio € pequena, portanto, o tipo de interacdo intermolecular atuante é a forca
de London. A medida que a cadeia cresce, 0 nimero de 4&tomos em contato é maior tornando a
interacdo intermolecular cada vez mais intensa, resultando em aumento do ponto de ebulicdo e
estados fisicos diferenciados (BRADY, 2012).

As lagartixas servem como exemplo desse tipo de interacdo intermolecular. O poder
aderente e antiaderente de suas patas estad na enorme quantidade de fios pequenos, compostos
por substancias apolares, propiciando interacdo em qualquer superficie, lisa ou rugosa, exceto
em contato com politetrafluoroetileno (PTFE), que é fracamente polarizado. Estes filamentos,
mostrados na figura 2, sdo suficientes para a sua aderéncia e sustentacdo do corpo
(SHIGUEMATU, 2011).

Figura 2: Pata da lagartixa com destaque para os filamentos compostos por substéncias apolares.
(YALO, 2007). Disponivel em:
http://www.cienciahoje.org.br/noticia/v/ler/id/834/n/megafuturo_para_nanoestruturas.
Acesso em: 24 mar. 2017.

» Interacdes dipolo-dipolo:
Existem dois tipos de intera¢6es dipolo-dipolo:
- Interacdes dipolo permanente-dipolo induzido ou forgas de Debye:
Os estudos do fisico holandés Peter Debye determinaram que quando uma molécula
polar se aproxima de uma molécula apolar ha formacao de dipolos. Isto acontece porque as
moléculas polares, em funcdo da diferenca de eletronegatividade entre os seus atomos,

apresentam regides com cargas parciais opostas (positiva e negativa) podendo deslocar a nuvem
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eletronica das moléculas apolares, induzindo dipolos nas mesmas. Portanto, ha interacdo entre
um dipolo permanente e um dipolo induzido entre as moléculas envolvidas. Exemplo:
Dissolucdo do iodo (I2) sélido em &gua (FLEMING, 2003; BRADY, 2012).

- InteracGes dipolo permanente-dipolo permanente ou forgas de Keesom:

Em 1921, o fisico holandés Willem Keesom, por meio de calculos matematicos,
concluiu que as interac6es entre moléculas polares se dao pela atracdo eletrostatica entre suas
cargas parciais devido a diferenca de eletronegatividade, formando dipolos permanentes, por
isso, € a mais forte das forcas de van der Waals. Exemplo: HCI (&cido cloridrico) (FLEMING,
2003).

» Ligacéo de Hidrogénio

E um tipo especial de interacdo dipolo permanente-dipolo permanente e merece
destague pela sua intensidade mais forte. A intensidade da ligacdo de hidrogénio esta
relacionada com a natureza do atomo envolvido, pela diferenca de eletronegatividade entre o
hidrogénio e o &tomo em questdo. Pode ser observada acompanhando-se o valor do ponto de
ebulicdo das substancias compostas por estes &tomos. Quando o atomo de hidrogénio se liga de
forma covalente a um atomo dos grupos 14, 15, 16 ou 17, geralmente o ponto de ebuli¢do de
substancias semelhantes aumenta conforme a massa molecular também aumenta. Contudo,
algumas substancias fogem a essa regra: os pontos de ebulicdo da aménia (NH3), da d4gua (H20)
e do 4cido fluoridrico (HF) sdo substancialmente mais altos do que o esperado baseando-se
apenas na massa molecular, sinalizando uma forca de maior intensidade. Em compostos que
apresentam forcas intermoleculares mais fortes, pode-se prever um ponto de fusdo maior pela
grande dificuldade em afastar as moléculas. A explicacdo para tal fato decorre da intensiva e
particular interacdo entre os dipolos das moléculas com ligacdes polares tipo H-N, H-O e H-F,
chamada ligagdo hidrogénio (anteriormente conhecida como ponte de hidrogénio). E
interessante frisar que se trata de uma interacdo intermolecular, portanto, ndo deve ser
confundida com ligagdo covalente (intramolecular) (ROCHA, 2001; KOTZ, 2002).

Quando atomos de uma molécula apresentam grande diferenca de eletronegatividade,
suas ligacbes sdo mais fortes e geram moléculas mais polares. O tamanho do &tomo
eletronegativo influencia neste tipo de interacdo. Quanto menor o atomo eletronegativo, maior
a forga de interagdo, tornando a distancia entre elas menor (BRADY, 2012).

No caso dos elementos em questdo (H, N, O e F), o nitrogénio, oxigénio e o flior sdo

atomos pequenos, de alta eletronegatividade e formam cargas parciais negativas. O hidrogénio
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adquire forte carga parcial positiva, que fica concentrada em um pequeno volume, o que
proporciona uma aproximagdo maior com os dtomos de N, O e F. Um dipolo com intensa
ligacdo polar € entdo formado e quando este se aproxima de outra extremidade da molécula
vizinha, ha forte atragdo, com o hidrogénio formando uma ‘ponte’ entre os &atomos
eletronegativos. Portanto, a ligacdo de hidrogénio acontece devido a formagao de uma ligacéo
fortemente polar entre os dtomos da molécula (proveniente da grande diferenca entre as
polaridades) e a proximidade das cargas parciais (carga substancial em pequeno volume). Por
estes motivos a interacdo se torna tdo forte que recebe o nome de Ligacdo de hidrogénio
(BRADY, 2012; KOTZ, 2002).

A ligacdo de hidrogénio é de suma importancia em sistemas biolégicos como, por
exemplo, em proteinas, no RNA e na estrutura da hélice do DNA. O &cido desoxirribonucléico
(DNA) e 0 &cido ribonucléico (RNA) estdo presentes em todos 0s seres Vvivos e Sao responsaveis
pela heranga genética (herdabilidade), isto é, pela transferéncia da informag&do génica aos seus
descendentes. Sdo formados por cadeias (sequéncia) de nucleotideos (adenina, citosina,
guanina, timina ou uracila) que sdo unidades basicas da molécula. O RNA é composto por uma
fita contendo os nucleotideos, somente substituindo-se a timina por uracila. Ja a molécula de
DNA é constituida por duas fitas compostas pelos quatro primeiros nucleotideos citados acima
e séo ligadas por ligacOes de hidrogénio, chamada de pareamento. Na figura 3, pode-se observar
que a adenina se liga a timina por duas ligac6es de hidrogénio, enquanto que, a citosina se liga
a guanina por trés ligacdes de hidrogénio. Este tipo de ligacdo forma e mantém a estrutura
molecular tridimensional que é responsavel pela atividade bioldgica desta molécula. Para que
ocorra a duplicacdo e a transcricdo de DNA, enzimas especificas sdo destinadas a quebrar estas
ligagdes de hidrogénio (ROCHA, 2001; BRADY, 2012).
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Figura 3: Estrutura tridimensional da molécula de DNA: (A) modelo de espaco preenchido. (B) modelo bola e
vareta. (C) interacdo intermolecular especifica (ligagdes de hidrogénio) entre os pares de bases (ROCHA, 2001).

Uma nota a ser lembrada é que nem toda molécula com ligacdo polar € uma molécula
polar. Para compostos com mais de dois atomos deve-se considerar a geometria tridimensional
e o momento dipolar (que decorre da diferenca de eletronegatividade entre os atomos).
Analisando em conjunto desses dois fatores e observando o direcionamento do momento
dipolar (propriedades vetoriais), obtém-se um momento dipolar resultante. Se 0 momento de
dipolo resultante for diferente de zero, a molécula é polar. Caso 0 momento dipolar resultante
seja nulo, mesmo a molécula possuindo ligacdes polares, ela é considerada uma molécula
apolar. Alguns exemplos deste caso sdo o dioxido de carbono (CO.) e o trifluoreto de boro
(BF3), pois apresentam distribui¢éo de cargas de tal forma que a resultante entre vetores é igual
a zero (KOTZ, 2002).

A forca de atracdo dipolo-dipolo varia rapidamente de acordo com a disténcia entre as
particulas. Quanto maior a distancia, menor a interacdo. Devido a isto, as moléculas de um gas
comportam-se como se ndo houvesse atracdo entre elas (KOTZ, 2002).

A partir do entendimento da relacéo entre forga e distancia, pode-se obter a medida das
forcas atrativas, chamada entalpia de vaporizacdo. A variagdo desta energia pode ser
exemplificada no processo de evaporacdo de um liquido ou condensagdo de um gas. Para que
moléculas do liquido sejam separadas, € necessaria a adicdo de uma energia maior que a da
atracdo intermolecular para que acontecga a evaporagdo. Em outras palavras, a energia necessaria
a ser adicionada ao sistema (entalpia de evaporagdo) para separar um par de dipolos é

proporcional a 1/d3, onde d é distancia. Desta forma, os compostos polares tendem a precisar
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de um valor mais alto de energia de vaporizacdo do que os apolares, pois quanto maior a
interacdo intermolecular maior sera a energia de evaporacgdo requerida (KOTZ, 2002).

Interacoes ou ligacoes idnicas:

Sdo interacdes eletrostaticas do tipo carga-carga, entre cations e anions, na auséncia de
moléculas polares. Atuam, geralmente, em compostos iénicos. Exemplo: [Na]*CI- (cloreto de
sodio) e [CH3CO2] Na* (acetato de so6dio) (ROCHA, 2001).

Forcas de atracdo ion-dipolo:

Referem-se a interagdes entre ions e moléculas, presentes no estado liquido ou solido.
O ion atrai a extremidade carregada da molécula polar produzindo uma interacdo ion-dipolo.
Esta interacdo esta presente no processo de hidratacdo e solvatacdo de compostos. No caso de
hidratos, os ions ficam envolvidos por moléculas de agua orientadas. Na solvatacdo, outra

substancia participa da interagdo ao invés da agua (BRADY, 2012).

2.2 CROMATOGRAFIA

2.2.1 Um breve historico

O homem, como um ser socidvel, de fato é parte integrante da sociedade. Uma
participacdo ativa do individuo requer atitudes que resultam em mudancas e, mudancas, por
vezes, sdo dificeis de tratar, mas ndo impossiveis. Sob constante transformacéo, a ciéncia como
um todo tem participagdo no processo de desenvolvimento do individuo e da sociedade. Ao
abordar referéncias historicas cientificas, Attico Chassot diz: “Busca-se apenas mostrar a
continuada (que ndo quer significar cumulativa) constru¢do dos conhecimentos quimicos e
como ocorre a sua apropriacdo” (CHASSOT, 2004). Seguem abaixo alguns personagens que
colaboraram /corroboraram para o inicio e avango da cromatografia.

Nos anos de 77 a 79, o militar e historiador romano naturalista chamado Caio Plinio
Segundo, o Velho, publicou a enciclopédia “Naturalis Historia” onde no capitulo 26 do livro
de nimero 34 relata o procedimento para autenticar ou o sal verdigris, utilizado como pigmento
verde e fungicida, desmascarando fraudes. O material em analise era colocado sobre folha de
papiro embebido com um extrato vegetal. Caso 0 papiro tornasse preto, a identificacdo do sal
seria positiva, isto é, ndo seria um caso de fraude do sal. Berzelius também fez uso da
cromatografia ao observar e descrever a desmineralizagdo da dgua salgada através de filtracéo
por areia (PACHECO, 2015).
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Runge foi o primeiro a separar pigmentos em papel de filtro e descrevé-los de modo
analitico e reprodutivo. Em 1866, publicou um livro de grande valor historico cromatografico,
localizado na biblioteca Beinecke, na Universidade de Yale. Segundo o relato de Runge em

3

relacdo a separacao dos pigmentos de tinta no papel de filtro “...devido a sua forga de
capilaridade, separa os componentes de uma gota colocada no centro...cria uma imagem com
uma parte central escura e &reas ou anéis coloridos ou mesmo incolores” (PACHECO, 2015).

Ja Goppelsroeder, publicou um livro em 1901 com relatos de suas experiéncias
utilizando uma técnica chamada por ele de Analise Capilar. Contudo, seus experimentos nao
apresentaram boa resolugéo, as zonas se sobrepunham. Mesmo assim, muitos historiadores o
declaram pai da cromatografia (PACHECO, 2015).

O botéanico Mikhail Semenovich Tswett, filho de russos, sempre gostou de estudar sobre
a clorofila. Ao realizar testes de solubilidade em extratos de plantas observou que apds secagem
a vécuo do extrato de clorofila em papel de filtro houve uma extracéo seletiva envolvendo a
adsorcdo e, que o aprofundamento nesta questdo o levaria & uma nova técnica de separacao
fisica. Em 1903, publicou seu relatério onde utilizou do novo fenbmeno de adsor¢éo. Por estar
em russo, lingua inacessivel a pesquisadores, ndo houve divulgacdo. Entretanto, este relatério
é considerado o marco da invencdo da cromatografia. Em 1906, publicou em aleméo dois
artigos onde no ultimo consta sua famosa frase que cita a separacdo de uma mistura de
pigmentos que podem ser analisados de forma qualitativa e quantitativa, denominando o
resultado de cromatograma e a técnica de método cromatografico. A palavra cromatografia em
grego tem duas raizes: chroma (cor) e graphein (escrever) significando ‘escrita das cores’
devido a visualiza¢do das cores na coluna cromatografica. Ou, ainda ‘escrita de Tswett’ pois
Tswett em russo se escreve user € a sua traducdo é cor. A origem da definigdo desta palavra
néo foi explicada (PACHECO, 2015).

Com auxilio de uma péra de borracha aumentava a pressao do sistema para que o eluente
percolasse de forma mais rapida entre o material adsorvente (fase estacionaria). Ao término da
analise, a coluna apresentava anéis coloridos (cromatograma). O adsorvente era retirado da
coluna, separado fisicamente por cores e passava pelo processo de extracdo com solvente para
obtencédo das substancias. Ele afirmava que a pureza destas substancias era tal qual as obtidas
por outros metodos como cristalizagdo e destilacdo, por exemplo (PACHECO, 2015).

Ele escreveu sobre a correta selecdo do solvente, a adi¢do de outro solvente durante a
andlise ou a substituicdo do solvente ap0s a primeira separacdo, ou seja, a atual eluicdo por
gradiente. Também afirmou que a cromatografia poderia ser utilizada na separacdo de

pigmentos e na separacdo de quaisquer outras substancias, até as incolores, sendo o primeiro a
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compreender e interpretar esse processo. E, também foi o primeiro a usar o termo cromatografia
(LANGCAS, 2009). Foi indicado ao prémio Nobel, mas Fritz Habel foi o vencedor. Tswett
faleceu em 1919 (PACHECO, 2015).

Ap0s Tswett, a cromatografia ficou um tanto esquecida por ter sido desacreditada por
Willstatter, professor de quimica orgénica, premiado com o Nobel em 1915 pelo isolamento e
identificacéo da clorofila por métodos cléssicos, tornando-se referéncia. Devido a isto, poucos
pesquisadores utilizaram a cromatografia durante aproximadamente 25 anos, até que o interesse
em produtos naturais veio a tona e essa técnica foi aplicada e confirmada. Porém, pela robustez
do uso da coluna aberta, pouco foi difundida. Surgiu, entdo, a primeira técnica microanalitica,
a cromatografia de papel, por Martin. Devido a pequena velocidade de separagao, surgiu outra
técnica, na Rassia, a cromatografia de camada delgada (PACHECO, 2015).

Em 1941, Martin e Synge receberam o Nobel de Quimica pela invencdo da
cromatografia de particdo. E, contribuiram com a previsao da CG (introduzida em 1952) para
a separacdo das substancias volateis. Sugeriram que a fase mével poderia ser um vapor ao invés
de um liquido e que percolasse de forma constante uma coluna recheada de solvente nao volatil
e contendo gel (PACHECO, 2015).

Outros dois cientistas realizaram melhorias na separacdo cromatogréafica, projetaram e
construiram o primeiro sistema cromatogréfico automatizado (PACHECO, 2015).

Por volta dos anos 50, as colunas na cromatografia liquida eram recheadas com
particulas irregulares de 100-200 um apresentando eficiéncia igual a 200 pratos/15 cm. Nos
anos 60, as particulas passaram a ter dimensdes de 40-50 um com eficiéncia de 1000 pratos/15
cm, suportando pressdo. A cromatografia passou a utilizar computadores para monitorar
parametros e tratar dados experimentais. Nos anos 70, Snyder e Kirkland nomearam a
cromatografia de ‘cromatografia liquida moderna’ pelas modificagdes da técnica, teoria,
materias e equipamentos, pois trouxe velocidade, precisdo e eficiéncia na separacdo de
substancias. As particulas possuiram diametro de 10 um com 6000 pratos/15 cm, mas como
ndo possuiam superficie uniforme, a reprodutibilidade no empacotamento era problematica.
Devido a isto, por volta de 1980, o formato passou a ser esférico, com 5 um e eficiéncia de
12000 pratos/15 cm, e depois, de 3-3,5 um com cerca de 22000 pratos/15 cm. Como as colunas
passaram a ser recheadas com pequenas particulas, os equipamentos precisaram operar a altas
pressdes para que a velocidade do eluente fosse adequada. O resultado desses avangos foi a
obtengédo de uma cromatografia liquida de alta eficiéncia (HPLC, inicialmente chamada de alta
pressdo) e analises 30-50% mais rapidas, apresentando grande eficiéncia no desempenho. Com

o desenvolvimento de detectores e a possibilidade do acoplamento com outras técnicas como o
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espectrOmetro de massas, as analises de amostras complexas que antes eram dificeis atualmente
se tornaram de rotina e de fécil realizacdo, com obtengdo de dados mais precisos e rapidos.
Portanto, o HPLC e o CG surgiram com o desenvolvimento da mecanica, eletrénica e

informatica, sendo realmente técnicas instrumentais (LANCAS, 2009).

2.2.2 A quimica analitica

A Quimica Analitica € uma ciéncia empregada em diversas areas como a engenharia,
medicina, ciéncias (Quimica, Bioquimica, Biologia, Geologia e outras areas) e na industria, por
todo o mundo. Divide-se em Quimica analitica Qualitativa e Quimica Analitica Quantitativa.
A primeira refere-se a identificacdo dos elementos ou dos compostos de uma amostra. Ja a
Quimica Analitica Quantitativa quantifica elementos ou compostos de uma amostra. E seus
calculos quantitativos procedem de duas medidas: da massa ou volume da amostra em anéalise
e da medida de alguma grandeza proporcional a quantidade do componente da amostra. Esta
grandeza pode ser massa, volume, intensidade de luz ou carga elétrica (SKOOG, 2014).

Na Quimica Analitica, métodos instrumentais sdo empregados devido a maior
sensibilidade e pelo uso menor de amostra necessaria para a realizacdo da analise em
comparacdo com a andlise classica. Espectroscopia de absor¢do UV-VIS e infravermelho,
polarimetria, refratometria, absor¢do atdbmica, HPLC, CG sdo exemplos de técnicas
instrumentais. Geralmente, para identificar e/ou quantificar substancias é necessario separar o
componente a ser analisado das outras substancias da amostra para minimizar erros analiticos.
A escolha da técnica contempla determinar a(s) substancia(s) de interesse de forma segura,
rapida e com baixo custo. Para tal separacdo, uma das técnicas mais utilizadas € a cromatografia
pela sua versatilidade, precisdo, robustez, flexibilidade e pelo fator econdémico. Pode ser
utilizada sozinha ou em conjunto com outras técnicas instrumentais (GIL, 2010).

Existem varios sistemas cromatograficos que foram desenvolvidos conforme
descobertos parametros cromatograficos e aperfeicoamento de técnicas anteriores (GIL, 2010).
No inicio do século XX, o sistema de separacdo inventado por Tswett, onde o proprio
denominou de cromatografia pela primeira vez, possuia 0 mecanismo de separacdo por
adsorcéo. A compreensdo e interpretacdo cromatografica feitas por ele séo aceitas até o presente
momento. Mas, com o decorrer do tempo, inovacdes na técnica e avancos tecnologicos foram
desenvolvidos e a cromatografia de Tswett passou, entdo, a ser considerada e chamada de
cromatografia classica ou cromatografia liquida classica (LC). Nos anos 70, a cromatografia

liquida moderna, assim chamada por Snyder e Kirkland no sentido atemporal, prevalece até
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hoje. Surgiu com modificagBes na teoria, técnica, materiais e equipamento, aprimorando o
desempenho do sistema. As inovacGes nas areas de mecanica, eletrénica e na informéatica com
aquisicdo de software e hardware, automacdo e geracao de relatérios de analises trouxeram

rapidez, precisdo, exatidao e eficiéncia (LANCAS, 2009).

2.2.3 Classificagdo das técnicas cromatograficas

As técnicas cromatograficas podem ser classificadas de varias formas, de acordo com o
autor da literatura. Elas podem ser categorizadas quanto ao (LANCAS, 2009):

- Mecanismo de separacao por meio fisico, quimico ou mecéanico

- Técnica empregada

- Tipo de fase movel ou fase estacionaria utilizada

Os sistemas cromatograficos mais simples sdo a cromatografia planar (CPI) e a
cromatografia liquida em coluna (CLC), classificadas pela forma fisica, em relacdo a geometria
da superficie onde ocorre a separacdo (LANCAS, 2009).

Na CPI, a superficie é plana, geralmente uma placa de vidro ou metal impregnado com
fase estacionaria, ou papel embebido em solvente adequado. A fase mével (FM) elui através da
fase estacionéria (FE) por capilaridade ou pela gravidade (LANCAS, 2009; SKOOG, 2014).

A CLC consiste em um tubo de vidro ou metal contendo a FE onde a FM passa através
do tubo por gravidade ou sob pressdao (LANCAS, 2009; SKOOG, 2014).

Ambas as técnicas sdo manuais ou semi-automatizadas, ndo sendo consideradas
instrumentais, mas possuem boa aceitacéo por terem aplicabilidade e baixo custo (GIL, 2010).

Outra classificacdo comum baseia-se no tipo de FM empregada: se a FM é um liquido,
a cromatografia denomina-se cromatografia liquida (CL); se a FM é um géas, cromatografia
gasosa (CG) e; se a FM é um fluido no estado supercritico, cromatografia de fuido supercritico
(CS). Destas trés classificagdes, somente a CL pode utilizar suporte plano, pois as outras
necessitam de coluna cromatografica. As técnicas de cromatografia gasosa (CG), cromatografia
liquida de alta eficiéncia (CLAE) e cromatografia por fluido supercritico (CFSC ou SFC) séo
técnicas instrumentais que surgiram com o avanco na tecnologia mecénica, eletronica e na area
de informatica (GIL, 2010; SKOOG, 2014).

Podem-se classificar os sistemas cromatograficos também pelo tipo de FE (SKOOG,
2014; GIL, 2010):
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- Na CL (FM liquida), quando a FE é recoberta por um liquido denomina-se
cromatografia liquido-liquido. Quando a FE é um solido, chama-se cromatografia liquido-
solido.

- Na CG (FM gasosa), a FE pode ser liquida e passa a ser chamada de cromatografia
gés-liquido. No caso de a FE ser sélida, cromatografia gas-solido.

Outra forma classificatéria leva em consideracdo o mecanismo de separacdo dos
componentes de uma amostra que acontece dentro da coluna cromatografica (SKOOG, 2014;
GIL, 2010):

- CL (cléssica e moderna): cromatografia de adsor¢do; particdo; troca idnica; exclusdo
por tamanho; por afinidade e; quiral.

- CG: cromatografia de adsorcdo e cromatografia de particao.

- CS: cromatografia de particéo.

2.2.4 Cromatografia liquida de alta eficiéncia

Em inglés, High Performance Liquid Chromatografy (HPLC). Na lingua portuguesa séo
aceitas as tradugdes: Cromatografia Liquida de Alto Desempenho ou Performance. A técnica
em portugués é denominada como Cromatografia Liquida de Alta Eficiéncia (CLAE). E
utilizada em amostras liquidas ou solidos idnicos ou covalentes de baixo e alto peso molecular,
na separacdo de compostos que nao sejam volateis e ndo instaveis termicamente, isto é, onde a
cromatografia gasosa ndo possa ser empregada. Sua aplicacdo é vasta, podendo ser utilizada
nas areas farmacéutica, alimenticia, clinica, de quimica, em geral, devido a sua versatilidade,
alta resolucdo, tempo reduzido de analise e automacao. Contudo, o equipamento requer um alto
custo, assim como, a sua manutencdo, e a experiéncia do operador deve ser considerada
(ARGENTON, 2010; LANCAS, 2009).

A parte instrumental da cromatografia liquida de alta eficiéncia € mais sofisticada do
que a cromatografia classica. E composta por modulos que podem ser adquiridos por diferentes
fabricantes, de acordo com a necessidade e preferéncia do analista, assim como, fatores
econdmicos e ambientais devem ser considerados. Segue, na figura 4 e 5, a instrumentagao
basica de um cromatografo liquido moderno na sequéncia de utilizagdo: reservatorio de fase
movel, bomba, injetor, coluna cromatografica (opcionalmente, com termostato acoplado),
detector e aquisicdo de dados (LANCAS, 2009).
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Figura 5: Componentes do equipamento de cromatografia liquida moderna (LANCAS, 2009).

» Reservatério de fase moével:

Este componente contém a fase moével que carreara, mais a frente, a amostra.

A fase mével deve possuir algumas caracteristicas a serem respeitadas, como:

Dissolver a amostra sem decompor 0s componentes.

Né&o deve dissolver ou atacar a fase estacionaria e esta ndo deve decompé-la, garantindo
gue os componentes da amostra sejam transportados sem interferéncia.

Conter solventes com alto grau de pureza, chamados grau HPLC, ou ser de facil
purificacdo, devendo ser filtrada antes da sua introducdo no reservatorio porque particulas
solidas presentes, como a poeira, podem bloquear ou danificar a bomba, o injetor e a coluna,
assim como, as impurezas podem absorver e interferir na deteccdo do analito por ultra-violeta
(UV), diminuindo a sensibilidade do detector. A desgaseificacdo € necessaria porque solventes
polares tendem a dissolver gases como oxigénio e nitrogénio e podem formar bolhas que, ao
passarem pelas bombas podem diminuir sua eficiéncia pela reducdo do fluxo do eluente,
diminuindo a presséo, podendo até parar de funcionar. No caso das bolhas prosseguirem no

equipamento, passam pela coluna e no detector podem ser reveladas no cromatograma com um
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aumento no ruido da linha de base, alargamento ou o aparecimento de picos cromatograficos,
interferindo na andlise. A desgaseificagdo pode ser feita por meio de bomba de vécuo,
ultrassom, purga com hélio, por exemplo (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

Ser compativel com o detector utilizado; ter viscosidade e polaridade adequadas; alto
ponto de ebulicdo e baixa toxidade (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

» Bomba:

Ao contrario da cromatografia liquida classica, onde o eluente passa pela coluna sob a
forca da gravidade, na cromatografia liquida de alta eficiéncia, a fase mdvel é pressurizada a
altas pressoes, de forma exata, precisa e constante, por uma ou mais bombas para permitir um
fluxo mais rapido do eluente, vencendo a grande resisténcia da fase estacionaria. Devem ser
estaveis, seguras e faceis de trocar de solvente. Podem ser classificadas como bombas de
pressdo constante, ou pneumaticas, e bombas de volume constante, ou mecéanicas (LANCAS,
2009; ARGENTON, 2010).

Quando a composicdo do eluente (um solvente ou mais) € constante, ndo € alterada
durante a andlise, é utilizada apenas uma bomba e a elui¢do é chamada isocréatica. Mas, quando
a separacdo dos compostos é dificil, de polaridades diferentes ou muito demorada, recorre-se a
um sistema de bombas para que o emprego da fase moével, com o fluxo constante, porém, de
composicdo alterada ao longo da corrida cromatogréfica, possa sanar este problema. A este
processo denomina-se eluicdo por gradiente. A mistura dos solventes que compdem o eluente
pode ser feita a baixa pressdo ou a alta pressdo (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

No gradiente de baixa pressdo, os solventes sdo selecionados por uma véalvula com
varias vias, sdo misturados a pressdo ambiente e bombeados por uma bomba sob alta pressao
até a coluna. No gradiente de alta pressao, cada solvente é bombeado em alta pressdo por uma
bomba especifica até o local de mistura. (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010)

> Injetor:

A amostra pode ser introduzida no injetor de forma manual com auxilio de seringa ou
colocada em vial (recipiente) e programada para ser injetada através de software. O sistema de
introducdo de amostra ou injetor possui valvulas especiais que permitem a introducdo de
volume variado, preciso e exato da amostra, que é levada até a coluna cromatografica
(LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

» Coluna cromatografica (opcionalmente, com termostato acoplado):
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S&o tubos em aco resistentes a altas pressdes que contém suporte (geralmente silica ou
oOxido de silicio) para a fase estacionaria. A coluna cromatografica é o cerne do sistema porque
nela ocorre a separacao dos componentes da amostra. Opcionalmente, colunas de guarda (guard
columns) podem ser usadas para proteger a coluna contra contaminagdes quimicas e aumentar
a vida util desta ultima. Mesmo tendo os cuidados recomendados com a fase mével e amostra,
é possivel que algum contaminante com grande afinidade pela fase estacionaria entre na coluna
e ndo elua, contaminando a sua extremidade e causando uma retencéo irreversivel, produzindo
cauda no pico e aumento da pressdo. A vantagem do uso da coluna de guarda é que ela é mais
barata que a coluna e ao sinal de contaminac&o, basta troca-la, preservando a coluna. O controle
da temperatura é importante para manter o tempo de retencdo constante (LANCAS, 2009;
ARGENTON, 2010).

> Detector:

Quando cada componente da amostra sai da coluna, passa pelo detector para ser
identificado e quantificado através da conversdo e emissao de sinais elétricos. Estes séo
registrados na forma de picos, onde a area corresponde a quantidade de analito (LANCAS,
2009; ARGENTON, 2010).

Deve ser seletivo, reprodutivel, sensivel, confiavel, estavel e operar em ampla faixa ou
intervalo de concentracdo, insensivel a mudancas de eluente e temperatura, facil de operar,
apresentar baixo nivel de ruido. Existem diversos tipos de detectores (LANCAS, 2009;
ARGENTON, 2010):

Espectrofotometria por Ultravioleta-visivel (UV-VIS): baseia-se na absorvancia da luz
pela substancia ao passar pelo detector, por isso, é 0 mais usado em HPLC pois a maioria das
substancias absorvem nessa regido (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

indice de refracio: baseia-se na diferenca entre o indice de refracio da fase mével e o
do analito. Seu uso é para analitos que ndo absorvem na regido do UV-VIS. Aplicado em
analises de agucares (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

Fluorescéncia: baseia-se na excitacdo da luz produzindo fluorescéncia (LANCAS, 2009;
ARGENTON, 2010).

Eletroquimico: baseia-se na oxidagdo ou redugdo em um potencial fixo (LANCAS,
2009; ARGENTON, 2010).

Espectrometria de massas: baseia-se na ionizagdo da substancia. Analisa baixas
concentragdes de compostos organicos em misturas complexas (LANCAS, 2009;
ARGENTON, 2010).
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De acordo com as finalidades podem ser classificados de acordo com:

Tipo de resposta: sensiveis a concentragdo (UV e fluorescéncia) e ao fluxo de massa
(eletroquimico, indice de refracdo) (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

Propriedades medidas: detectam as propriedades do eluente (constante dielétrica) e
detectam as propriedades do analito (fluorescéncia) (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

A seletividade: detectores universais (indice de refragcdo, espectrébmetro de massas),
seletivos (por UV-VIS e fluorescéncia) e especificos (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

» Aquisicdo de dados:

Computadores contendo softwares podem controlar, todas ou em parte, as operagdes do
cromatografo. Armazenam, registram e tratam de forma qualitativa e quantitativa os dados
recebidos do detector na forma de cromatograma (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

2.2.5 O processo cromatogréafico

A cromatografia € uma técnica fisico-quimica utilizada na separacdo dos componentes
de uma mistura, com fins qualitativos e quantitativos e se baseia na distribui¢do do analito em
duas fases. A amostra deve ser miscivel na FM (eluente) e carreada por ela na mesma direco.
Todos os componentes da amostra possuem a mesma velocidade na FM. Para que aja
retardamento relativo em relagdo aos outros compostos é necessaria a interacdo com outra fase,
a FE, promovendo a separacdo dos componentes da amostra. Ou seja, o tempo de retencdo de
cada analito se torna diferenciado gracas as interacdes (intermoleculares) em diferentes
intensidades com a FE utilizada provocando uma diferenca na velocidade de migracéo de cada
componente da amostra. O resultado da operacdo cromatografica pode ser visualizado e

registrado em graficos chamados de cromatogramas, exemplificado na figura 6 (GIL, 2010).
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Figura 6: Cromatograma com destaque para o tempo de retengdo (LANCAS, 2009).
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A coluna cromatografica é a parte central do sistema porque é onde efetivamente
acontece a separacdo. A escolha da coluna depende do objetivo da analise. Para amostras
complexas como farmacos, dentre outros, € aconselhavel realizar uma corrida cromatografica
utilizando colunas de diferentes polaridades (polar ou apolar) ou de mecanismos de separacao
distintos para averiguar uma possivel coelui¢do. A coeluigdo consiste na eluigdo simultanea de
duas ou mais substéncias, levando a um falso resultado. Porém, substancias com estrutura
guimica semelhantes, ainda assim, podem coeluir. Neste caso, pode optar-se pela utilizacéo de
detectores seletivos (LANCAS, 2009).

De acordo com o tipo de FE contida na coluna cromatogréafica podera haver interaces
de diferentes intensidades entre ela e os componentes da amostra. Os analitos que possuem
maior interacdo com a FE utilizada ficardo mais tempo retidos na mesma, se deslocardo mais
vagarosamente através da coluna, promovendo o retardamento relativo e consequentemente a

separacdo dos compostos, observado na figura 7 (LANCAS, 2009).
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Figura 7: Separacdo dos componentes A e B de uma amostra (LANCAS, 2009).
Para a escolha do sistema cromatografico (condi¢cdes para que ocorra a analise) e do

mecanismo de separacdo, deve-se partir do objetivo e da necessidade da anélise. Inicialmente,
deve-se conhecer a natureza da amostra a ser analisada, como a sua solubilidade em meio
organico e aquoso. Contudo, varios mecanismos paralelos podem atuar no processo de retenco,
principalmente em amostras complexas, dificultando a escolha da marcha analitica (LANCAS,
2009).

Para a escolha do processo de separacdo deve ser primordialmente considerada a
estrutura e composicdo quimica da fase estacionéria contida na coluna, assim como a disposi¢ao
da fase sobre o suporte e o preparo do suporte (silica). Existem graus diferentes de pureza da
silica (tipo A, B ou C). A silica tipo A possui baixa porosidade, o tamanho das particulas é

regular e a parede da silica é grossa e firme. A do tipo B tem alta porosidade, 0os poros sao
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irregulares e as paredes sdo menos rigidas. E, o tipo C (silica Hidreto) ainda é recente, ndo
sendo popular como os outros tipos. E formada a partir da silica tipo B que é convertida em
hidreto de silicio, podendo ser usada como fase normal. A silica geralmente é usada porque
apresenta boa resisténcia mecanica, estabilidade quimica e térmica e os grupos silandis
suportam posteriores modificacbes com reagdes quimicas no preparo das fases estacionarias.
Outros suportes tambem podem ser utilizados como o didxido de zircnio (ZrO2), didxido de
titanio (TiO.) e oxido de aluminio (Al20s). Outros fatores também devem ser observados como
0 comprimento, diametro interno, tamanho e forma das particulas para um bom desempenho
(LANCAS, 2009).

Independente do mecanismo e do sistema cromatografico a serem escolhidos, as
interacdes FM x FM, analito x FM, analito x FE e FM x FE devem ser consideradas também.
O conhecimento da polaridade, do momento dipolar e da capacidade doadora de prétons da
amostra, do solvente e do eluente ajudam no desenvolvimento da seletividade do sistema.

Baseado na classificagdo da natureza da FE empregada tem-se 0s seguintes tipos de
cromatografia, descritos a seguir: cromatografia de adsorcdo; particdo; troca idnica; exclusdo
por tamanho; por afinidade (LANCAS, 2009; ARGENTON, 2010).

2.2.6 Mecanismos de separacéo

» Cromatografia liquida de adsor¢éo

A cromatografia por adsorcdo ou liquido-sélida é dita cromatografia classica,
desenvolvida por Tswett no inicio do século passado, logo € o tipo de cromatografia mais
antiga. Inicialmente, a FE era bastante polar (6xidos de metais como alumina, silica, dentre
outros) e a FM menos polar (geralmente um alcano com a presenca de solventes mais polares).
O mecanismo de separacao regente era a adsor¢do (LANCAS, 2009).

Nesta técnica, as FE, sélidas, utilizadas séo a silica (SiO2) finamente dividida e alumina
(Al203) (LANCAS, 2009).

A FM deve ser apolar ou semi-polar (hexano, acetato de etila, diclorometano, por
exemplo). Porém, podem ser adicionadas outras substancias ao eluente chamadas de aditivos,
moderadores ou moduladores com o objetivo de melhorar a atividade da FE, consequentemente,
0 resultado da analise. Solventes como acetonitrila, amina, alcool e acetato de etila séo
empregados em pequenas proporcdes. A adicdo destes geralmente altera a seletividade e a
retencdo dos compostos, aumentando a eficiéncia da coluna, diminuindo a cauda dos picos

cromatograficos, proporcionando uma menor variagdo nos tempos de retencdo entre varias
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injecOes. Estas vantagens vém do fato de que os moderadores sdo preferencialmente adsorvidos
pelos sitios da superficie da FE, formando uma nova superficie mais efetiva e homogénea. Ja a
adicdo da agua, caso necessario, deve ser cuidadosamente controlada porque pode desativar a
silica da FE e deixar de cumprir adequadamente a sua finalidade que é a separacédo, diminuindo
a seletividade (LANCAS, 2009).

A figura 8 mostra os componentes da amostra e da FM sendo adsorvidos por algum
tempo na FE, competindo pelos sitios de interacdo (LANCAS, 2009).

73

Figura 8: Mecanismo por adsorcdo (ARGENTON, 2010).

Esta distribuicdo entre as interfaces é bastante complexa porque considera a distancia
de separacdo dos sitios ativos em relacdo ao tamanho dos analitos, a orientagdo espacial das
moléculas sorvidas no sélido, dentre outros, 0 que cooperam para a retencdo das substancias. A
interacdo entre a superficie polar da FE e os compostos acontece de acordo com a polaridade e
a geometria destes Ultimos. Fatores estereoquimicos podem definir a separacdo de moléculas
semelhantes. Substancias mais polares possuem maior adsor¢do na FE e ficam mais tempo
retidas (LANCAS, 2009).

Caso a amostra em analise seja altamente polar, podera interagir fortemente com a fase
estaciondria através de ligacdes de hidrogénio e ficardo mais tempo retidos. Se a amostra
contiver moléculas polarizaveis, a interacdo sera do tipo dipolo-dipolo induzido, mais branda
do que a anteriormente citada sendo, assim, também serdo retidas (LANCAS, 2009; GIL, 2010).

Existem dois modelos propostos por Snyder e Scott que explicam a retencdo por
adsorcéo, ou seja, as interagdes do analito em relacdo a FM e a competicdo dos mesmos pela
FE. Sdo 0 modelo do deslocamento ou da competicdo e 0 modelo da interagdo com o solvente,
respectivamente. Esses modelos foram muito debatidos nas décadas de 80 e 90, sendo ambos
aceitos e considerados equivalentes, atualmente. O mecanismo de separacdo da cromatografia
por particdo em fase normal se sobrepde ao desta técnica. Por vezes, 0s processos de

deslocamento na fase normal acontecem por adsor¢do (LANCAS, 2009).

» Cromatografia de parti¢cdo
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No caso da CL, a base deste mecanismo € a particao (distribuicdo) dos componentes da
amostra nas FM e FE, ambas liquidas, imisciveis e que permanecem em contato constante,
conforme € mostrado na figura 9. Essa particdo acontece pela diferenca de solubilidade dos
solventes da amostra nas duas fases (LANCAS, 2009).
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Figura 9: Mecanismo por particdo (ARGENTON, 2010).

Subdivide-se em cromatografia liquido-liquido e cromatografia de liquido com fase
ligada. Diferenciam-se pelo modo de deposicdo da FE liquida nas particulas de suporte do
material de empacotamento da coluna (SKOOG, 2014).

Na cromatografia liquido-liquido, inicialmente, a FE liquida era adsorvida fisicamente
na superficie de um suporte através de processos de radiacao (ultrassom, ultravioleta, gama) e
temperatura, por exemplo. E, entdo, o conjunto era colocado dentro da coluna cromatografica.
As andlises eram mais demoradas, pois requeriam tempo para atingir o equilibrio entre as fases.
Apos, surgiram as colunas capilares que se mostraram mais eficientes. No entanto, limitadas,
pois a deposicdo da FE, um filme liquido, era diretamente na parede interna da coluna e havia
ocorréncia de solubilizacdo pela FM, danificando a coluna (LANCAS, 2009).

A partir dessas limitagdes e de outros fatores, foram desenvolvidas fases quimicamente
ligadas ao suporte (bonded phases) e a cromatografia liquido-liquido foi substituida pela
cromatografia de liquido com fase ligada. O liquido estacionario é retido por meio de ligacGes
quimicas, tornando-se mais estavel, insolivel na FM e compativel com a técnica de eluigéo por
gradiente. Atinge de forma rapida o equilibrio com a FM. A silica é quimicamente modificada
através de reagdes quimicas, onde os grupos silandis (Si-OH) da silica sdo substituidos por
grupos funcionais polares ou apolares, como octadecilsilano ou C18 ou ODS (-CigHav),
octilsilano ou C8 (-CgHz7), fenil (-CsHs), ciano (CN), amino (NH2), diol, dentre outros. A figura
10 contém a estrutura da silica quimicamente ligada aos grupos octadecil, octil e fenil,
respectivamente (LANCAS, 2009).
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Figura 10: Silicas quimicamente modificadas, apresentando os grupos: octadecil (C18 ou ODS), octil
(C8) e fenil, respectivamente (ARGENTON, 2010).

A producdo dessas fases quimicamente ligadas pode ser realizada através de quatro
principais tipos de reacOes, para se obter diferentes fases: reacdo de esterificacdo, reacdo com
aminas, reacOes de Grinard e reacdo de silanizacdo (LANCAS, 2009).

* Esterificagéo:

Formada por ligagdo entre o grupo silanol da silica e um alcool. As ligacGes silicio-
oxigénio-carbono formadas apresentam pouca estabilidade, pois sdo facilmente
hidrolisaveis (LANCAS, 2009).

Si-OH+ROH — Si-O-R+H20
* ReagOes com aminas:

Apresentam estabilidade na estreita faixa de pH 5 a 7, ndo sendo muito bem aceita. A

reacao inicia com cloreto de tionila, depois com uma amina (LANCAS, 2009).
* Reagédo de Grinard:

A ligacdo silicio-carbono produzida é estavel. O grupo silanol da silica reage com o
cloreto de tionila, seguido da reacdo de um composto de Grinard. A reagdo é bastante
sensivel a umidade, necessitando de aquecimento a 300° C para eliminagdo da agua
(LANCAS, 2009).

* Reacéo de silanizagéo:

Este material de empacotamento é bastante utilizado na maioria da fase ligada. A
superficie da silica é hidrolisada pelo aquecimento com HCI 0,1M e passa a conter grupos
silandis (-Si-OH) quimicamente reativos. Estes, por sua vez, reagem com um
organoclorossilano (Rs3SiCl) formando ligagBes silicio-oxigénio-silicio (Si-O-Si),
chamadas siloxanos, bastante estaveis. Grupos funcionais organicos podem ser ligados as

superficies da silica proporcionando grande variedade de polaridades (LANCAS, 2009).
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Si-OH + R3SiCl  —  Si-O-SiRs + HCI
Pode acontecer de alguns silandis ainda permanecerem ativos por ndo reagirem devidos
a efeitos estéreos, conforme demonstrado na figura 11, produzindo certa polaridade indesejavel,

0 que pode acarretar na formacédo de caudas no cromatograma (LANCAS, 2009).

Figura 11: Silica quimicamente modificada pela reacéo de silanizagdo, apresentando os grupos silanol
(-Si-OH) e siloxano (-Si-O-Si-R) (ARGENTON, 2010).

Para minimizar esse efeito caudal, um dos modos mais usados para tal € o capeamento
da extremidade (end-capping). Consiste em uma posterior reacdo com o trimetilclorosilano
(TMCS) ou o hexametildisilazano (HMDS) que devido ao seu pequeno tamanho tende a reagir
com os silandis que ndo reagiram (grupos residuais). O hidrogénio do grupo silanol é
substituido pelo grupo trimetilsilicio, por exemplo. Contudo, 0 capeamento ndo
necessariamente exclui parcial ou totalmente os grupos silanois residuais, 0 que proporciona
uma variedade de superficies da fase quimicamente ligada com diferentes densidades de
silandis. Além disso, outro fator importante a ser considerado é que colunas de mesmo tipo de
fase ligada, mas de fabricantes diferentes, geralmente apresentam diferencas no tempo de
retencdo durante uma analise devido a diferentes tipos de silica utilizados (LANCAS, 2009).

Por convencdo, ao se preparar uma fase quimicamente ligada com grupo polar é dito
que a coluna opera em fase normal devido a mesma polaridade das FE e FM da cromatografia
liquido-sélido ou adsorgdo (considerada normal, até entdo). Ao se utilizar grupo apolar para o
preparo, diz-se que a coluna opera em fase reversa (polaridade contraria a fase normal). Porém,
ha autores que criticam esta classificacdo, pois alegam que ndo ha razdo cientifica para tal
divisdo no processo de particdo em fase normal e reversa, visto que algumas FE podem ser
operadas tanto em fase normal quanto em fase reversa e até mesmo em troca ionica, dependendo
da FM em uso (LANCAS, 2009).

Contudo, baseando-se na polaridade da FE e da FM, tém-se dois tipos de cromatografia:
cromatografia de fase normal e cromatografia de fase reversa. Uma observacédo sobre as fases
¢ importante, uma mesma fase pode ser considerada normal ou reversa dependendo do sistema
quimico utilizado (LANCAS, 2009).
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Fase Normal:

Na utilizacdo da fase normal (Normal Phase ou NP), o grupo na estrutura do siloxano é
polar (ciano, —C2H4CN; diol, -C3HsOCH,CHOHCH>OH; amino, -C3HsNH>; dimetilamino, -
C3HsN(CHba)2 e o eluente é relativamente apolar (n-hexano, éter etilico e cloroférmio). O grupo
ciano apresenta menor polaridade, seguido dos diés com polaridade intermediéria e as aminas
mais polares. Durante a analise cromatografica, 0 componente menos polar da amostra elui
primeiramente. Se a polaridade da FM for aumentada, o tempo de eluicdo sera diminuido. Na
fase normal, as principais interagdes entre os grupos polares do analito e da FE s&o a ligacédo de
hidrogénio e dipolo-dipolo (GIL, 2010).

Em relacdo a FM, os solventes mais utilizados sdo éter terc-butilico ou éter etilico,

cloroférmio e diclorometano (GIL, 2010).

Fase Reversa:

Na fase reversa (Reversed Phase ou RP), os grupos apolares mais utilizados sdo 0s
octadecilsilano (C18 ou ODS) e octilsilano (C8) porque possuem cadeias longas, com retencédo
maior, sendo utilizadas em andlises de amostras maiores. A C18 é a primeira escolha pela
grande cadeia do grupo alquila com 18 carbonos apresentando maior carater e fase reversa,
sendo praticamente universal. Contudo ndo existe uma coluna universal que seja apropriada
para toda e qualquer tipo de separacdo (LANCAS, 2009).

Para haver retencdo, mesmo que minimamente, 0s compostos da amostra devem possuir
pelo menos uma parte apolar em sua estrutura para solubilizacdo parcial na FE. Logo, a retencéao
baseia-se principalmente na hidrofobicidade do soluto, quanto mais polar a amostra menor sera
a afinidade pela FE promovendo menor retengdo da mesma (LANCAS, 2009).

Em colunas de fase reversa tipo C8 e C18, a forca de van der Waals atua na interagéo
do analito com os grupos funcionais da silica (Gil, 2010).

A FM ¢é relativamente polar, geralmente uma solugdo aquosa ou hidroorgénica contendo
um modificador organico como metanol e/ou acetonitrila e/ou THF (apresentam boa
solubilidade em &agua), em determinadas proporgdes, para ajustar a forca (polaridade) de
solvente da agua. A alteracdo dessas concentragdes modifica o coeficiente de particdo da
amostra na FE, consequentemente, o tempo de retencdo varia. A figura 12 mostra que o0 aumento
na proporcdo de agua remete a um aumento no tempo de retencdo da amostra de compostos
menos polares. A diminui¢do da proporcdo da agua e um aumento da proporg¢do do solvente
organico levam a diminuicdo da retencdo (LANCAS, 2009; GIL, 2010).
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Figura 12: Exemplo genérico de separacdo cromatografica através de ajustes na composicao da fase
mavel, utilizando os solventes acetonitrila (ACN) e &gua. Quanto maior a proporcao de 4gua, maior é o tempo de
retencdo, mas ndo necessariamente a melhor separagdo (ARGENTON, 2010).

Uma eventual adi¢do de um sal, tampdo, ion metalico ou outros elementos, por vezes,
se faz necessaria para controlar a forca idnica visando o equilibrio quimico para uma melhor
separacdo. O equilibrio relativo a distribuicdo do soluto nas fases é chamada de equilibrio
priméario e a sua alteracdo pelo incremento de elementos denomina-se equilibrio quimico
secundario (LANCAS, 2009; GIL, 2010).

A figura 13 sugere algumas acBes para a escolha de um processo cromatografico,
partindo da fase movel totalmente organica. A participacdo da dgua na composicéo do eluente
traz vantagens, pois € um solvente atéxico, de baixo custo, transparente no UV e compativel
com solutos bioldgicos. A agua adequada deve possuir grau HPLC (&gua ultrapura).
Dependendo do método de analise, geralmente, o metanol é a opcao mais utilizada para alterar
a forca de eluicdo do solvente em RP por ser melhor solvente que a acetonitrila, mais barato,
menos toxico. A acetonitrila & mais cara que o metanol pela sua purificagdo mais complexa. Ela
¢ mais bem empregada em analises que utilizam comprimentos de onda proximos a 200

nandmetros (nm), possuindo boa transparéncia no UV (LANCAS, 2009).
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Figura 13: Orientacdo para a escolha adequada do processo de separacdo cromatografica (ARGENTON, 2010).

» Cromatografia por exclusao

No final da década de 1950, o termo cromatografia de filtracdo em gel (GFC — gel
filtration chromatography) era usado na area bioquimica, na separacao de polimeros. O material
de empacotamento consistia no gel de dextran e a FM, em solugdes aquosas. Isto é, a FE é
hidrofilica. Esta técnica é usada na separacdo de substancias polares, de acordo com seu
tamanho (LANCAS, 2009).

No inicio da década de 1960, o nome cromatografia de filtracdo em gel (GPC - gel
permeation chromatography) foi muito utilizado pelos quimicos na separacao de polimeros
organicos. O material de empacotamento era o gel de poliestireno e a FM, solugfes ndo aquosas.
Isto é, a FE é hidrofobica. Esta técnica é usada na separacdo de substancias apolares, de acordo
com seu tamanho (LANCAS, 2009).

O nome cromatografia por exclusdo ou cromatografia por exclusdo por tamanho (SEC
- Size exclusion chromatography) vem da unificacdo de dois tipos de cromatografia, a
permeacdo em gel e a filtracdo em gel, que possuiam 0 mesmo mecanismo de separagao.
Atualmente, os termos GFC e GPC ainda séo bastante utilizados (LANCAS, 2009).

Na SEC, os analitos sdo separados de acordo com o tamanho das moléculas por excluséo
e ndo devido a interacGes moleculares, quimicas ou fisicas com a FE, conforme as figuras 14 e
15. A presenca dessas interacfes pode causar a diminuicdo da eficiéncia da coluna. A escolha
adequada das condi¢des cromatograficas oferece apenas a exclusdo por tamanho, descartando
mecanismos como adsorcdo e troca ionica. Por este motivo, 0 uso do eluente é importante
porque ele deve dissolver por completo a amostra para que ndo haja interacdo com a FE,

ocasionando pico caudal e atraso na eluicdo (LANCAS, 2009).
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Figura 14: Cromatografia por excluséo de tamanho de particulas (ARGENTON, 2010).

e-A @8 Q- & -0

|
LU
C, D, excluidas

D, excluido Todos permeados

Figura 15: Exemplo genérico de mecanismo por excluséo envolvendo tamanhos variados de particulas
(A, B, C e D) com a separacdo e identificacdo no cromatograma (ARGENTON, 2010).

A FE (s6lida) é composta por esferas de polimero ou particulas de silica gel, ambas com
0 tamanho variando de 5 a 10 um. Com o uso da silica pode se alcancar temperaturas e pressées
mais altas por ser mais rigida e também dispor de um nimero maior de solventes para uso.
Porém, a silica pode reter compostos por adsorcdo, o que nao é desejavel nesta técnica
(LANCAS, 2009).

Este tipo de cromatografia se baseia na diferenga de massa molecular dos componentes
da amostra e € aplicada em substancias de alta massa molecular, exceto amostras possuindo
tamanho semelhante, por exemplo, isdmeros. Com relagdo a isto, € aceitavel uma diferenca
minima na massa molecular de 10% para se ter resolucdo mediana entre os picos. Esta técnica
apresenta boa detectabilidade observada através de picos estreitos e ndo sofre desativacdo da
coluna porque ndo hé interagdo do analito com a mesma. O mecanismo de separacdo consiste
na particdo (j& explicada anteriormente) e peneiracdo (LANCAS, 2009; SKOOG, 2014).

Cada tipo de recheio da FE tem um limite definido para o tamanho molecular a ser

analisado: limite de excluséo, limite de permeacdo e permeacéo seletiva (GIL, 2010).
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- limite de excluséo é o limite minimo ou inferior do tamanho da molécula que pode ser
selecionada durante a analise. Abaixo desse valor, moléculas pequenas permeiam totalmente 0s
poros da FE, mas ndo ha distin¢éo entre elas, ou seja, separacdo. Desta forma, possuem o maior
tempo de retencdo (GIL, 2010).

- limite de permeacdo € o limite maximo ou superior de massa permitido. Acima desse
valor, moléculas maiores do que os poros ndo penetram na FE, ndo ficam retidas e ndo ha
separacdo entre elas, permanecendo por todo o tempo na FM. Possuem o menor tempo de
retencdo, sendo eluidas (excluidas) primeiramente junto com a FM (GIL, 2010).

- permeacdo seletiva é a faixa entre o limite de excluséo e o limite de permeagéo.
Moléculas de tamanho intermediario permeiam os poros, aprofundando-se neles de acordo com
seu tamanho, em funcédo da diferenca das massas moleculares, ocorrendo separacdo entre elas
(GIL, 2010).

A separagdo ocorre conforme o raio molecular hidrodindmico ou tamanho efetivo, isto
é, 0 raio que o composto percorre no eluente, sendo dependente da geometria do polimero e da
interacdo deste com o eluente e consigo mesmo. Por este motivo, podem-se utilizar homdélogos
com concentracdo conhecida para construir curvas de calibracdo para determinacdo de massas
moleculares, sabendo que o tamanho efetivo esta relacionado com massa molecular da amostra.
Ao se analisar uma amostra fazendo uso do padrdo da mesma substéncia, a massa molecular

média é verdadeira. Caso contrario, a massa molecular é relativa (GIL, 2010).

» Cromatografia por afinidade

Esta técnica cromatografica € aplicada em processos preparativos de purificacdo e
isolamento rapido de biomoléculas, mas ndo é muito empregada no controle de qualidade (GIL,
2010).

O mecanismo de separacdo é bem proximo ao da cromatografia por adsorcéo,
apresentando interagdes especificas ‘chave-fechadura’, conforme a figura 16 (GIL, 2010).

O suporte da FE é um sélido contendo um reagente ligado (imobilizado) por afinidade,
sendo denominado ligante de afinidade. O suporte sélido é de agarose ou microesferas de vidro
poroso. O ligante de afinidade sdo macromoléculas, geralmente anticorpo, antigeno, inibidor

enzimatico, proteina ou outras moléculas biologicas. Esta técnica é seletiva (GIL, 2010).
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Figura 16: Cromatografia por afinidade: mecanismo chave-fechadura (ARGENTON, 2010).

Durante uma corrida cromatografica, os componentes da amostra que ndo possuem
interacdo (afinidade) com o ligante de afinidade eluem juntamente com a FM. As moléculas da
amostra que possuem afinidade pelo ligante de afinidade séo retidas de forma seletiva porque
se ligam fortemente a esse ligante. Mas, esse tipo de ligacdo apesar de forte € reversivel. Através
da mudanca no pH ou na forc¢a idnica do eluente, a interacdo entre o analito e o ligante de
afinidade se torna mais fraca ou é anulada. Desta forma, as moléculas retidas podem ser
removidas da FE. (SKOOG, 2014; GIL, 2010).

» Cromatografia de troca i6nica

Inicialmente, a cromatografia de troca ibnica participou da conexdo entre a
cromatografia classica e a moderna. As analises de ions eram realizadas por meio da
condutividade. A partir da década de 1970, amostras contendo misturas de anions e cations
passaram a ser analisadas por HPLC, sendo uma técnica nova (LANCAS, 2009).

A figura 17 refere-se ao mecanismo de cromatografia por troca ibnica, onde a FE contém

ions ativos e a FM, um contra-ion (ions de carga oposta) (GIL, 2010).

o %/ o %/

Figura 17: Mecanismo por troca idnica (ARGENTON, 2010).

Quando se tem uma amostra em que a forma ndo-idbnica ndo prevalece, usa-se a
cromatografia de troca ibnica. E empregada em anélises de fons ou substancias ionizaveis como,
por exemplo, ions inorganicos e organicos, aminoacidos, proteinas, nucleotideos,... (GIL,
2010).

O mecanismo de separacdo se baseia na interacdo eletrostatica entre a amostra e a fase

estacionaria. Exemplo de amostra contendo um cation genérico M*:
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M* + R-SO3” Na* <> Na* + R-SO3" M*

Os grupos quimicamente ligados atuantes na fase estacionaria e suas intensidades s&o:

SOs™ (trocadores fortes de cations)

CO;™ (trocadores fracos de cations)

NR3"* (trocadores fortes de anions)

NH2R™ (trocadores fracos de anions) (ARGENTON, 2010).

Atualmente, os ions inorganicos sdo analisados, em sua maioria, por uma técnica da
troca idnica chamada de cromatografia de ions. Ja, 0os compostos i6nicos e ionizaveis estdo
sendo mais analisados pela cromatografia de fase reversa com a técnica de pares de ions porque
se mostram mais estaveis e eficientes. A retencdo se da devido a atracdo eletrostatica reversivel
entre a carga da FE e a carga do eluente (LANCAS, 2009).

Atualmente, existem dois tipos de técnica com o mesmo objetivo de diminuir a
condutividade do solvente eletrélito para que as espécies iGnicas possam ser detectadas
influéncia analisar: em supressores e em coluna Unica (LANCAS, 2009).

A cromatografia de ions baseada em supressores trabalha com duas colunas. A primeira
é uma coluna analitica, de separacdo. A segunda é uma coluna com resina de troca idnica que
modifica os ions do solvente, resultando em substancias moleculares. Atua no processo
intermediario apds a separacdo e antes da deteccdo para reter a condutividade do eluente
proveniente da coluna analitica. Desta forma, o ruido é diminuido e somente os ions da amostra
sdo detectados (LANCAS, 2009).

A alternativa € utilizar somente uma coluna de troca idnica de capacidade baixa e FM
com pequena condutividade contendo concentracBes baixas dos ions. Esta técnica é simples,
barata. Porém, possui limite de deteccdo menor, sendo menos sensivel que a técnica que utiliza
coluna supressora (LANCAS, 2009).

2.2.7 A cromatografia na anélise de medicamentos

Os medicamentos sdo constituidos por substancias quimicas que atuam para propiciar o
bem-estar do usuario. A garantia da qualidade destes produtos pode ser atestada através de
estudos e testes analiticos fisico-quimicos dos compostos, com utilizagdo de metodos de anéalise
manipulados por técnicos em quimica e em farmécia, farmacéuticos e quimicos (GIL, 2010).

Analises do laboratério de controle de qualidade na area farmacéutica e em pesquisas
empregam a técnica por HPLC que é largamente utilizada nos testes de impurezas organicas e

doseamento (quantificagdo do teor dos componentes ativos de uma amostra) de matéria-prima
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e produto por comparagdo com padrdes. A razdo para tal uso desta técnica é a boa sensibilidade
e baixa vulnerabilidade a interferentes. Dentre as técnicas de cromatografia, possui
aplicabilidade maior do que o CG e maior sensibilidade que a CCD (GIL, 2010).

Os testes de identificacdo (qualitativos) tém por objetivo confirmar a identidade da
substancia (principio ativo, coadjuvantes e contaminantes), sendo especificos e confiaveis. Com
isso, podem-se evitar fraudes e garantir a seguranca do produto. Podem ser fisicos ou quimicos,
instrumentais ou classicos. Os métodos classicos sao reacdes quimicas de grupos funcionais, de
carater eliminatdrio, portanto, menos sensiveis. Ndo necessitam de instrumentacdo o que traz
baixo custo de andlise; analises organolépticas (analise visual); solubilidade como
complemento na identificacdo. Os métodos instrumentais de identificacdo sdo ensaios fisicos,
possuem alta sensibilidade e reprodutibilidade. Baseiam-se na interpretacdo de graficos
(espectros, cromatogramas) e/ou nas propriedades fisico-quimicas (ponto de fusdo, densidade,
rotacdo Gtica, indice de refracdo,...). O custo varia com o equipamento. O uso do HPLC para a
identificacdo ndo tem grande utilizac&o devido a existéncias de técnicas com custo mais baixo
e eficazes, em contra-partida com o gasto no uso de padrdes e solventes grau HPLC/UV, o
tempo de analise e manutencao de equipamentos. Porém, quando o teste de doseamento utiliza
0 HPLC, geralmente os cromatogramas sao aproveitados para o teste (GIL, 2010). Neste caso,
o tempo de retencdo do composto (tempo em que passa pela coluna) em anélise é observado e
comparado com o tempo de retencdo do seu respectivo padrdo, nas mesmas condicdes
cromatograficas. A figura 18 mostra a comparacdo entre o cromatograma do padréo (b) e o da
amostra analisada (a). O resultado obtido é caracteristico, a amostra deve conter a substancia b,
porém, ndo é exclusivo pelo fato de outras substancias poderem ter o tempo de retencgéo idéntico
ou bem proximo, nessas mesmas condicdes. Isto é, pode haver uma eluicdo simultanea
(coeluicdo) (LANCAS, 2009).
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Figura 18: Comparagdo entre o cromatograma (a) correspondente a amostra e o cromatograma (b)

referente ao padrdo, identificando o componente b (LANCAS, 2009).



47

Como o tempo de retencdo pode ser influenciado pela mudanca na temperatura da
coluna e da sala, com a alteragdo do fluxo da fase mdvel e com impurezas retidas na coluna,
uma forma de tornar mais confiavel o resultado na identificacdo € empregar a técnica Spike que
consiste em adicionar quantidade conhecida do respectivo padrdo a amostra em andlise. No
cromatograma da amostra é observado um aumento na area indicando uma possivel
confirmacéo da identidade do composto, exemplificado na figura 19. Porém, a possibilidade de
coeluicdo ndo é descartada, mesmo eliminando os fatores que podem influenciar esta analise.
Portanto, para tornar o teste de identificacdo pelo tempo de retencdo mais seguro, a associacao
com outra técnica para obter informagcfes complementares é mais indicada. Geralmente, as
técnicas espectroscopicas UV-VIS, infravermelho por transformada de Fourier (FT-IR),
espectroscopia por ressonancia magnética nuclear (NMR), fluorescéncia e espectrometria de
massa (MS) sdo utilizadas (LANCAS, 2009).

i
i AR

Figura 19: Método Spike (LANCAS, 2009).

Todos os farmacos estdo sujeitos a decomposicdo quimica ou fisica, porém, alguns sdo
mais sensiveis a essas variacdes do que outros. A estabilidade de medicamentos depende de
fatores como propriedades quimicas e fisicas dos seus componentes, assim como, a
composicao, a forma farmacéutica (liquida e sdlida), o processo de fabricacdo e o tipo de
embalagem. Fatores externos a producdo dos farmacos também podem afetar sua integridade,
como luz e umidade. A degradagdo quimica pode ser por hidrolise, oxidagdo, isomerizacdo,
fotoestabilidade e polimerizacdo (GIL, 2010).

Hidrdlise: afeta as formas liquidas. Pode ocorrer por catalise acida ou basica, logo, o pH
neutro oferece maior estabilidade. Sendo assim, a preferéncia para substancias mais propicias
a ser hidrolisadas, tais como ésteres, amidas,..., € dada a formas solidas (GIL, 2010).

Oxidacdo: pode ocorrer em vitaminas, antibiéticos, compostos fendlicos, esteroides,...,
através do contato com o ar. O uso de antioxidantes contribui para a estabilidade (GIL, 2010).

Isomerizacdo: conversao em isémeros opticos ou geométricos (GIL, 2010).
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Fotoestabilidade: a luz pode alterar a composicdo de substéncias fotossensiveis.
Cuidados como a manipulacdo em baixa luz, frascos @mbares ou opacos e estocagem em
ambiente escuro devem ser tomados (GIL, 2010).

Polimerizacdo: Pode haver formacéo de dimeros ou polimeros (GIL, 2010).

Estudos e testes de estabilidade, qualitativos e quantitativos, em medicamentos séo
realizados para garantir a seguranga e a eficcia dos produtos. Entre as técnicas de analise mais
usuais destacam-se métodos cromatograficos com uso de detectores adequados, HPLC, CG,
CCD, eletroforese capilar ou rotacao ética (GIL, 2010).

Portanto, impurezas organicas podem proceder de processos de decomposicdo, falhas
no processo de purificacdo, contaminacdo ambiental ou sdo correlatas. As mas condicbes de
armazenamento doméstico em ambientes, como cozinha e dentro do carro sdo locais quentes,
assim como o banheiro, por ser um local Umido, ndo sdo adequados para armazenar
medicamentos (GIL, 2010).

Para o teste de doseamento ou poténcia, as multinacionais farmacéuticas, na sua
totalidade, fazem uso das técnicas instrumentais cromatograficas por sua maior sensibilidade.
A Farmacopeia Americana (USP) publica a maioria dos métodos (mais de 90%) por HPLC. O
CG possui menor aplicacdo, pois se restringe a substancias com estabilidade térmica e/ou alta
volatilidade, apesar de ter grande resolucéo e sensibilidade. As outras farmacopeias indicam
métodos alternativos. O CCD para este teste ndo apresenta precisao e sensibilidade adequados.

Os métodos classicos englobam a gravimetria e volumetria (GIL, 2010).

2.3 MAPAS CONCEITUAIS

Os mapas conceituais foram criados e desenvolvidos na década de 70 por Joseph Donald
Novak e sua equipe, que tomaram como alicerce a teoria da aprendizagem significativa de
David Ausubel. Segundo a teoria Ausubeliana, para que haja um aprendizado significativo, o
novo conhecimento assimilado deve interagir com o conhecimento préevio que o individuo ja
possui, chamado de subsuncor, que serve como apoio, base para ancoragem do novo conceito.
O conhecimento, entdo, é organizado, hierarquizado e modificado cognitivamente. Este
processo ndo é observado na aprendizagem mecénica, memoristica ou automatica, onde o
aprendizado ocorre, mas sem interagcdo com o conhecimento previamente adquirido pela pessoa
e tampouco h4 alteracdo na estrutura cognitiva, resultando em aquisi¢gdo de conhecimentos sem

significado, apenas armazenados. Diante disso, a criagdo e /ou utilizagdo de recursos didaticos



49

alternativos visando a aprendizagem significativa se faz necessario em contraponto ao ensino
tradicional (MOREIRA, 1997; ZABALA, 1998).

Na aprendizagem significativa, o aprendizado pode ser conduzido pela evolucédo do
conceito, do significado, do subsuncor, previamente concebido pela pessoa. Conceitos mais
gerais e inclusivos, progressivamente, atraves de sucessivas interagdes, adquirem novos
significados incorporando novas proposi¢Bes e conceitos especificos e menos inclusivos, se
diferenciando para que seja possivel contemplar as diferencas entre os conceitos. A este
processo denomina-se diferenciacdo progressiva de conceitos. Quando o novo conceito adquire
novos significados, se integra com o subsungor e as relagfes entre eles sdo criadas ou
reformuladas, havendo reconciliacdo entre idéias, sejam elas semelhantes ou ndo, isto é, a
reorganizacdo ou recombinacdo entre conceitos ou proposicdes, a aprendizagem se da por
reconciliacdo integrativa. Se a aprendizagem acontecesse somente pela diferenciacdo dos
significados, todos os conceitos seriam diferentes infinitivamente. Se ocorresse somente por
reconciliagdo integrativa, o conhecimento seria percebido de forma igual. A aprendizagem
significativa, portanto, acontece em ambos 0s casos e simultaneamente, onde a cognicdo se
modifica e alcan¢a novos significados. Mas, para que ocorra efetivamente, é necessario que o
novo conceito seja potencialmente significativo e que o aluno deva querer aprender por alguma
razdo, estar pré-disposto a tal, para que a aprendizagem ndo se torne uma aprendizagem
mecanica que ndo requer compreensdo. Entretanto, a aprendizagem mecéanica e a significativa
ndo constituem uma dicotomia, isto é, ndo sdo opostas (MOREIRA, 1997; ZABALA, 1998).

Os mapas conceituais consistem em graficos, em diagramas, porém, ndo devem ser
confundidos com outros tipos de diagramas, pois ndo possuem relacdo temporal. Para a sua
elaboracdo, em primeiro, identificam-se os conceitos, palavras ou simbolos (representando os
conceitos) correlatos considerados mais importantes. Esses conceitos ou palavras sao
representados por substantivos que ficam dentro de caixas (figuras geométricas) no mapa
conceitual. Sugere-se que 0s conceitos mais importantes e abrangentes devem estar
evidenciados. O esfor¢o cognitivo esta no emprego da reflexdo sobre a relacdo entre os
conceitos. Estes devem ser interligados por frases de ligacdo usando as proposigdes (que sdo
ideias declarativas, contidas e demonstradas na forma de conectores ou palavras-chave), as
preposi¢cdes ou 0s verbos, contidos ou ndo em setas ou segmentos de reta, tornando as
informacOes mais acessiveis. Os mapas conceituais podem possuir estruturas simples,
superficiais e pouco elaboradas ou possuir relagbes bem estruturadas entre subsuncores e
conectores nomeados. Nao ha regras para a confec¢do de mapa conceitual, tampouco um mapa

correto. Eles podem ser produzidos a mdo ou com auxilio de softwares como o Cmap Tools,
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onde links, cross-links, documentos, videos e imagens podem ser incluidos. Com isso, a
producéo do saber ndo se resume a sala de aula fisica, mas também ao ambiente virtual, a
distancia (MOREIRA, 1997).

Apesar de nao ser uma técnica nova, 0 mapa conceitual é atual e pode ser aplicado em
diversas areas. No &mbito educacional, essa ferramenta pode ser utilizada tanto por alunos como
por professores por ser organizadora, representadora e potencialmente facilitadora do
conhecimento. Pode ser empregado como revisdo bibliografica, recurso didatico, instrumento
de anélise de curriculo, método avaliativo e no desenvolvimento e acompanhamento cognitivo
(MOREIRA, 1997).

Em relagdo a avaliacdo, eles devem ser utilizados com cautela e de forma qualitativa
porque cada mapa conceitual sera diferente para cada pessoa e pode variar com 0 passar do
tempo. O entendimento adquirido hoje pode sofrer reconciliacdo integrativa e diferenciacédo
progressiva, tornando o processo gradual, pessoal e cada vez mais significativo. Com isso,
professores e alunos podem acompanhar a evolucdo cognitiva do contetdo abordado: o
professor passa a ter mais um recurso a ser utilizado para o ensino e avaliacdo e o estudante,
mais uma estratégia de organizar, representar, externalizar, discutir, reconstruir e monitorar o
conhecimento (MOREIRA, 1997).

No ensino tradicional, o curriculo é dado de forma progressiva, onde o conteudo é
ensinado e passado para o proximo contedo e, por vezes, lacunas sdao formadas durante a
estruturacdo do saber. No processo de ensino-aprendizagem é importante oferecer ao aluno a
possibilidade do ‘vai-e-vem’ de informagdes para uma visao global sobre o contetido estudado.
O uso de mapas conceituais vem propiciar essa oportunidade, o aluno pode perceber com
clareza onde estdo suas duvidas, pode descobrir onde estd a sua dificuldade e os erros na
estruturagdo ou na interpretagdo de um conceito podendo voltar e procurar por subsidios para
sana-las. Entdo, ele pode voltar ao mapa e reestruturar o conhecimento. Esses possiveis
equivocos que ele pode cometer devem ser visto apenas como uma etapa do processo de
aprendizagem (MOREIRA, 1997).

Além da literatura pesquisada sobre mapas conceituais, pesquisas € trabalhos na area
educacional sobre esta ferramenta foram dispostos neste presente projeto com o objetivo de
auxiliar, relatar e validar a sua importancia e aplicacdo. Foram exemplificados, aqui, trés
estudos nas areas de fisica, com alunos de graduacéo; de quimica, com alunos do ensino medio;
e de medicina com alunos de graduag&o; respectivamente. Tratam a problemética da dificuldade
do entendimento significativo de novos conhecimentos. O primeiro artigo mostra 0s mapas

conceituais como facilitadores em potencial da aprendizagem significativa sobre Optica fisica.
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O segundo os trata como uma ferramenta avaliativa da aprendizagem. O terceiro, como um
recurso metodoldgico de estudo.

No artigo ‘Mapas conceituais no auxilio a aprendizagem significativa de conceitos da
oOptica fisica’, de Almeida e Moreira, publicado na Revista Brasileira de Ensino de Fisica
(2008), foi realizada uma pesquisa investigativa sobre a aprendizagem de Optica fisica em
alunos de graduagdo do curso de fisica, com elaboracdo e discussdo de mapas conceituais.
Através de resultados qualitativos e quantitativos da pesquisa envolvendo estatistica, foi
observado que os alunos que usaram mapas conceituais obtiveram melhor resultado no estudo
de Optica fisica. A ferramenta didatica em questdo, os mapas conceituais, foi creditada, entéo,
como facilitadora em potencial da aprendizagem significativa e como auxiliadora aos docentes
na identificacdo de lacunas e dificuldades dos alunos sobre o contetido exposto (ALMEIDA,
2008).

O artigo ‘Uso Combinado de Mapas Conceituais e Estratégias Diversificadas de Ensino:
Uma Analise Inicial das Liga¢fes Quimicas’, de Trindade e Hartwing (2012), publicado na
Revista Quimica Nova na Escola, utilizou recursos como videos, modelagem com plasticos e
bexigas, e apostila para o ensino de ligacbes quimicas, para alunos do ensino médio, com o
objetivo de conduzir os alunos a aquisicdo e a compreensdo do conteldo para uma
aprendizagem significativa. Os mapas conceituais como avaliacdo da aprendizagem baseada
em mapas de referéncia. Foi observada neste artigo a aprovacao do uso de mapas conceituais
pelos alunos, porém, eles preferem o ensino tradicional. De acordo com os autores do artigo,
este fato se da pela dificuldade dos alunos em tornar-se artifices da sua formacdo, mesmo sob
orientacéo do professor. O resultado foi a constatacdo de que 0s mapas conceituais evidenciam
os limites e a potencialidade cognitiva do aluno, contribuindo para melhoria do processo de
ensino-aprendizagem.

O ultimo artigo exposto, ‘A Utilizagdo de Mapas Conceituais como Recurso Didatico
para a Construcao e Inter Relacdo de Conceitos’, produzido por Valter Carabetta Junior (2013),
trabalhou com alunos do curso de medicina. Destacou que a atitude dos professores de
reproduzir ao invés de explorar e estruturar o conteido a ser ensinado, deve ser renovada com
abordagens metodoldgicas em que possibilite ao aluno ser o autor da construgdo do proprio
conhecimento, em conformidade com a teoria da aprendizagem significativa. Entdo, foi
proposta a utilizacdo dos mapas conceituais como um recurso metodolégico e como uma

atividade reflexiva, onde os alunos foram compreendendo as suas a¢des cognitivas.


http://www.scielo.br/cgi-bin/wxis.exe/iah/?IsisScript=iah/iah.xis&base=article%5Edlibrary&format=iso.pft&lang=i&nextAction=lnk&indexSearch=AU&exprSearch=ALMEIDA,+VOLTAIRE+DE+O.
http://www.scielo.br/cgi-bin/wxis.exe/iah/?IsisScript=iah/iah.xis&base=article%5Edlibrary&format=iso.pft&lang=i&nextAction=lnk&indexSearch=AU&exprSearch=ALMEIDA,+VOLTAIRE+DE+O.
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3 PROPOSTA DE AULA

O plano de aula € um instrumento de trabalho, um material de apoio, uma tomada de
decisbes, onde o professor elabora previamente a metodologia que pretende utilizar em sala de
aula, considerando as estruturas cognitivas dos alunos como um todo. Contudo, o professor
pode intervir, caso necessario, para a melhoria do processo de ensino-aprendizagem. Deve
conter o objetivo, os conteudos, os procedimentos e as avaliacdes, isto €, deve conter de forma
resumida, 0 que se quer ensinar e como ensinar, considerando o tempo de aula. O planejamento
é importante porque resulta em maior seguranca para o professor, assim como, organizacéo,
coordenacdo e adequacdo do contetido em relagdo ao tempo disponivel para tal, no processo de
ensino-aprendizagem. Além da elaboracéo e do desenvolvimento do plano de aula, a sequéncia
didatica também possui importancia, pois € uma estratégia de planejamento de aula aplicada
em uma sucessdo de dias para organizar o contetdo, aplicar o conhecimento e promover a
aprendizagem (ZABALA, 1998).

A proposta de aula deste presente trabalho consiste em trés aulas expositivas dialogadas,
com duracao de 90 minutos cada e utilizacdo de projetor e quadro.

Partindo da premissa de que alunos estdo acostumados com a memoriza¢do dos
conteidos para obtencédo de notas altas ou suficientes para a avaliacdo tradicional (MOREIRA,
1997) e que eles tem o professor como figura principal do processo de ensino-aprendizagem,
foi proposta uma sequéncia didatica para trés aulas, sem avaliacdo, para que possa ser
desenvolvida a estratégia de aprendizagem oferecida e os alunos nédo se sentirem pressionados,
fazendo o uso da memorizagéo e tampouco expectadores.

A revisdo da literatura sobre interagcdes intermoleculares foi indicada para anteceder ao
conteddo de cromatografia liquida de alta eficiéncia, pois ela tem influéncia no principal
objetivo da cromatografia que € a separa¢do dos componentes de uma amostra. Além disso, ela
é vista por muitos alunos como algo abstrato e de dificil compreensdo. Portanto, esta disposto
ao professor o plano de aula 1, que corresponde a reviséo da literatura, pois se entende que ela
pode servir como subsungor ao conteldo de cromatografia.

Logo apés, a aula sobre cromatografia liquida de alta eficiéncia com abordagem
contextualizada em medicamentos esta disposta no Plano de aula 2. Isto é, a articulacdo da
teoria com algo do cotidiano e de interesse do aluno, auxiliando o desenvolvimento do fator
motivacdo e o da pré-disposicdo ao aprender, visto que envolve o mercado de trabalho. Tal
encadeamento didatico se baseia na teoria da aprendizagem significativa de David Ausubel,

onde o conhecimento prévio e consolidado é considerado como pré-requisito para uma
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aprendizagem mais efetiva e eficaz. A ressignificagdo de conceitos € apropriada para que
possiveis erros conceituais possam ser corrigidos evitando um efeito cumulativo, indesejavel a
vida escolar, académica e profissional.

Prosseguindo com a sequéncia didatica, a apresentacdo e o desenvolvimento de mapas
conceituais sdo trabalhados no Plano de aula 3, que estd embasado na sugestdo de Marco
Antonio Moreira, dada em seu artigo ‘Mapas conceituais ¢ aprendizagem significativa’ sobre 0
uso de mapas conceituais apds o contato do aluno com o contetdo. Segundo ele, desta forma,
0 conteudo torna-se potencialmente significativo, resultando em integracdo, reconciliacdo e
diferenciacdo conceitual, promovendo uma reorganizagdo cognitiva. Também, o professor pode
verificar o nivel de aprendizagem absorvida dos estudantes, tentar sanar possiveis davidas, erros
de conceitos e mostrar a eles uma novo instrumento de estudo para aprender, monitorar e
externalizar seus conhecimentos. A contextualizacdo em conjunto com a aplicacdo dos mapas
conceituais tendem a resultar em uma aprendizagem mais efetiva, apresentando um contetido
mais articulado e menos fragmentado. O plano de aula estd em conformidade com o objetivo
geral proposto neste trabalho que é facilitar o entendimento sobre cromatografia liquida de alta
eficiéncia sob um estimulo cognitivo. Como a producéo de mapas conceituais € pessoal, 0 aluno
é levado a julgar e tomar decisdes. Desta forma, o aluno tem a oportunidade de adquirir uma
postura reflexiva. O préprio estudante deve explicar o seu mapa conceitual, externalizando o
entendimento, o aluno ‘aprende a aprender’, se tornando autor da sua aprendizagem, mesmo
sem se dar conta. A construcdo do conhecimento se da sob a perspectiva construtivista, onde a
atuacdo do professor se faz necessario como orientador e mediador, auxiliando os discentes na
compreensdo e na estrutura da aprendizagem, que se tornam gradualmente efetivos. A atividade

em grupo é sugerida por fomentar a agdo cooperativa, social e cognitiva entre os alunos.
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Plano de aula n° 1: Interagdes intermoleculares e Introducdo a cromatografia

Plano de aula

Interacdes intermoleculares / Introducéo a cromatografia

Colegio/ Escola:

Série/ Turma: Ano:
Disciplina: Professor (a):
OBJETIVO:

» Revisar interagdes intermoleculares, de forma breve.

» Abordar, de maneira geral, a cromatografia.

METODOLOGIA:

Aula expositiva dialogada, assumindo a duracao de 2 tempos com 45 minutos cada.

MATERIAIS:

Projetor e quadro

CONTEUDO:
» Revisdo de forgas intermoleculares.

» Introducdo a cromatografia.

PROCEDIMENTO:

» Revisar forcas intermoleculares de forma breve (tempo: 30 min).

» Introduzir a cromatografia explicando, de forma simplificada, a criacdo da cromatografia,
atribuida a Mikhail Tswett e o desenvolvimento da técnica (tempo: 15 min).

» Classificar as técnicas cromatograficas (tempo: 20 min).

» Conceituar cromatografia enfatizando que € uma técnica de separacdo de substancias,
através da distribuicdo da amostra em duas fases, de acordo com as condi¢Bes adequadas
empregadas na analise. Por meio desse processo, as substancias podem ser identificadas e/
ou quantificadas. Explicar a importancia dos métodos instrumentais em relacdo ao fator
econbmico, vantagens e desvantagens, versatilidade, precisdo e sensibilidade, por exemplo

(tempo: 25 min).

AVALIACAO:

Né&o se aplica.
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Plano de aula n° 2: Cromatografia liquida de alta eficiéncia abordando medicamentos

Plano de aula

Cromatografia liquida de alta eficiéncia com abordagem em medicamentos

Colegio/ Escola:

Série/ Turma: Ano:

Disciplina: Professor (a):

OBJETIVO:

» Dispor o conhecimento técnico basico sobre cromatografia de alta eficiéncia (HPLC).

>

Contextualizar o tema ‘Medicamentos’ ao contetido de cromatografia.

METODOLOGIA:

Aula expositiva dialogada, assumindo a duracao de 2 tempos com 45 minutos cada.

MATERIAIS:

Projetor e quadro

CONTEUDO:

>

>
>
>

Médulos do equipamento HPLC.

Processo cromatografico.

Colunas cromatogréficas.

Aplicabilidade da cromatografia liquida de alta eficiéncia com énfase na analise em

medicamentos.

PROCEDIMENTO:

>

Conceituar a técnica HPLC, apresentar a estrutura e a funcdo de cada componente do
equipamento (tempo: 15 min).

Sinalizar a importancia da coluna cromatografica como sendo o cerne da operacao e os tipos
de coluna. Explicar sobre a influéncia das interacdes intermoleculares nos mecanismos de
separacdo que ocorrem dentro das colunas cromatogréaficas (tempo: 30 min).

Exemplificar a aplicabilidade do HPLC através do tema medicamentos. Explicar que estes
sdo misturas de substancias e, que, mesmo para uma substancia que ndo estd misturada

(mateéria-prima) e apresentando o teor + 100 %, pode haver presenca de impureza ou
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composto relacionado inerente, advindo de processo produtivo, etc; E que, essas substancias
também podem ser detectadas, quantificadas e registradas (tempo: 10 min).

» Apresentar e interpretar o cromatograma, destacando os eixos do grafico, o inicio da corrida
cromatografica e o tempo de retencdo do(s) composto(s), por exemplo. Comparar
cromatogramas entre padrdo e amostra para a identificagdo de uma substancia pela
observacao do tempo de retencdo. Atentar para o fato de que ajustes na FM, troca de coluna
ou outras mudancgas, caso necessario, podem permitir a escolha de uma condicéo
cromatografica mais adequada para evitar erros tais como, por exemplo, a coluicdo,
ajudando a garantir a qualidade do produto (tempo: 20 min).

» Discutir a questdo social do tema medicamentos, considerando fatores como

automedicacdo, propaganda indutora e excessiva (tempo: 10 min).

AVALIACAO:

Né&o se aplica.
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Plano de aula n® 3: Mapas conceituais.

Plano de aula

Mapas conceituais

Colegio/ Escola:

Série/ Turma: Ano:
Disciplina: Professor (a):
OBJETIVO:

» Apresentar mapas conceituais como ferramenta cognitiva e organizadora do conhecimento,
de modo a facilitar o entendimento sobre o conteudo estudado.

» Incentivar a autonomia dos alunos através da producdo de mapas conceituais.

METODOLOGIA:

Aula expositiva dialogada, assumindo a duracao de 2 tempos com 45 minutos cada.

MATERIAIS:

Projetor, quadro e folhas de papel distribuidas

CONTEUDO:

» Mapas conceituais.

PROCEDIMENTO:

» Explicar aos alunos que a aula sera conduzida por atividades que envolvam e valorizem
escolhas e desafios. A possibilidade do erro pode e deve ser encarada como uma etapa
importante do processo de aprendizagem. E, que, esta proposta ndo tera carater avaliativo e
sim como apoio ao processo de aprendizagem (tempo: 5 min).

» Conceituar mapas conceituais, sua utilizacdo, finalidades e fornecer exemplos. Enfatizar
que podem ser utilizados como um recurso de aprendizagem e como um processo avaliativo
qualitativo, do proprio aluno e do professor, por meio do monitoramento do saber, em
diversas areas (tempo: 35 min.).

» Logo apds, formar grupos de alunos para melhor entendimento e ajuda acerca da produgédo
dos mapas conceituais e para que, diante de diferentes pontos de vista, o desenvolvimento

cognitivo possa ser trabalhado em conjunto. O numero de alunos por grupo fica a critério
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do professor diante da realidade de alunos em sala de aula. Distribuir folhas de papel em
branco aos grupos (tempo: 5 min).

» Propor aos alunos a producdo de mapas conceituais sobre: interacfes intermoleculares,
medicamentos e cromatografia, interligados ou ndo. O professor deve orienta-los e discutir
sobre idéias, conceitos e proposi¢des importantes e adequadas e as relagdes entre eles. O
aluno deve ser capaz de:

1- Definir o tema a ser trabalhado.

2- Estabelecer os conceitos e as palavras-chave.

3- Criar 0 mapa conceitual estruturando, de forma visual, os conceitos ou palavras e
relacionando-os por meio das palavras-chave.

» O material didatico podera ser consultado, visto que, este processo ndo tem carater
avaliativo tradicional. Os mapas deverdo permanecer com 0s alunos. Sugerir que estes
mapas nao sejam descartados (tempo: 40 min).

» Como atividade extra, pedir aos alunos que realizem uma pesquisa mais profunda sobre o
conteudo escolhido por eles na producdo dos mapas conceituais feitos em sala de aula. O
objetivo é comparar e/ ou reformular o mapa anterior para que possam ser capazes de

melhor gerenciar seus conhecimentos com o uso de mapas conceituais (tempo: 5 min).

AVALIACAO:

Né&o se aplica.
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Os mapas conceituais, relacionados aos planos de aula aqui citados, foram criados e
desenvolvidos no programa CMap Tools, mostrados a seguir como opcéo de referéncia e/ ou
orientacdo para possiveis novas producdes dessa ferramenta didatica aos professores. Foram
formulados, individualmente, considerando os contetdos sobre interacdes intermoleculares e
sobre cromatografia liquida de alta eficiéncia. Outros dois mapas conceituais foram preparados,
de forma geral, o primeiro, interligando os conteudos como interacBes intermoleculares e
mecanismos de separacao cromatografica por HPLC e, o segundo, conectando medicamentos
e HPLC. Utilizaram-se recursos como figuras, graficos, links, cores e formas geométricas

variadas.
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» O mapa conceitual ‘Interacdes intermoleculares’, figura 20, esta relacionado ao
contetido do plano de aula 1. Oferece ao professor a possibilidade do uso de mapas conceituais
como organizador do conhecimento, onde as informacdes estdo dispostas de forma mais
acessivel, colaborando para o entendimento do assunto.
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» O mapa conceitual da figura 21 interac6es intermoleculares e processo cromatogréfico,
mostra uma ponte cognitiva que pode ser observada na relacdo entre as interacOes
intermoleculares, fase estacionaria e fase movel, nos mecanismos cromatograficos existentes
na técnica por HPLC, resultando na separacdo cromatografica dos componentes de uma
amostra. A integracdo de conceitos pré-existentes (interagdes intermoleculares) com 0s novos

conceitos (mecanismos de separacdo) pode ser observada neste modelo.
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Figura 21: Mapa conceitual sobre interagdes intermoleculares e mecanismos de separacao.
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» Na figura 22, o mapa conceitual ‘Caminho da amostra nos modulos do HPLC’
corresponde ao caminho realizado pela amostra, como uma estrutura otimizadora sequencial.
Foram adicionadas, aos componentes do HPLC, informacdes ocultas que surgem com a
aproximacdo do mouse, além da insercado de figura. O contetdo deste mapa refere-se ao plano
de aula 2.
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Figura 22: Mapa conceitual sobre os médulos do equipamento de HPLC.
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» O mapa conceitual ‘Medicamentos e HPLC”, na figura 23, utiliza links incorporados a

sua estrutura, que podem ser acessados pelos alunos. Integra conceitos como medicamentos e
HPLC.

princgho ativo e |
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Figura 23: Mapa conceitual sobre HPLC com abordagem em medicamentos.
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4 CONSIDERACOES FINAIS

Por meio da pesquisa realizada para a producdo deste trabalho constatou-se que 0 uso
de mapas conceituais e da contextualizacdo de temas do cotidiano do aluno contribuem para o
entendimento mais efetivo do conhecimento. A proposta apresentada esta respaldada nos
referenciais tedricos consultados, como Paulo Freire, Attico Chassot, David Ausubel e Joseph
Novak, assim como, nos artigos examinados sobre a aplicacdo da metodologia alternativa
escolhida, mapas conceituais. Os Parametros Curriculares Nacionais, PCN’s, também foram
considerados no tocante a contextualizagdo. As referéncias, em questao, contribuem e validam
essas estratégias de ensino, mapas conceituais e contextualizacao, como ofertas aos professores
para uma aprendizagem mais eficiente.

Diante disso, estas ferramentas metodologicas podem ser aplicadas ao conteudo sobre
cromatografia liquida de alta eficiéncia para melhor compreensdo e integracdo cognitiva desta
técnica. O uso de mapas conceituais e da tematica sobre medicamentos se enquadra ao ensino
técnico para os futuros profissionais na area quimica, visto que o desenvolvimento cientifico e
tecnoldgico cada vez mais avancado requer um cidaddo e um profissional mais criticos. Desta
forma, o ambiente escolar deve proporcionar aos alunos caminhos em que o desenvolvimento
cognitivo possa ser incentivado. Compreende-se que sob estas circunstancias, gradualmente, a
estrutura cognitiva do aluno devera ser cada vez mais consciente e consolidada. O planejamento
metodoldgico referente ao uso de mapas conceituais pode ser usado como facilitador,
organizador e integrador de idéias e da estrutura do conhecimento, auxiliando a construcdo do

conhecimento quimico.
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