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INTRODUGAO:

A eletroforese capilar™ (CE) é uma técnica de separacdo baseada nas diferencas de
mobilidade dos fons quando submetidos a acédo de um campo elétrico™. E ao injetarmos uma
solucdo de analito imerso em eletrolito e o submetermos a uma diferenga de potencial, um campo
elétrico é gerado e os ions migram sob o efeito desse campo e a separacdo dos componentes
presentes na solucéo dentro do capilar de silica ocorrel**?,

Na Figura 1, temos um desenho!® esquematico do equipamento de CE.
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Figura 1: Esquema’® de um equipamento de CE

Varias estratégias de deteccdo sao utilizadas em CE, sendo a deteccao por absorcao por
radiacdo na regiao do UV-VIS a mais difundida. Entretanto, a deteccéo eletroquimica possui uma
excelente detectabilidade e a seletividade pode ser ajustada através do potencial aplicado ao
eletrodo de trabalho.

Contudo, a deteccdo amperométrica € negativamente afetada pelos altos potenciais de
separacao utilizados em CE, podem chegar a 30 kV, com consequente aumento de ruido e, em
casos extremos, com danos ao circuito eletrdnico do potenciostato. Para minimizar o efeito que o
campo elétrico causa no equipamento, nés utilizamos desacopladores! de campo elétrico, que

foram construidos diretamente sobre os capilares de silica com o uso de um laser de CO.,.
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Logo, este presente trabalho tratard sobre a construcdo desses desacopladores™ e
apresentaremos também a construcdo de um suporte para imobilizar o desacoplador, j& que, ao

receber o laser de CO, o capilar de CE fica vulneravel a quebras.

METODOLOGIA:

A fabricacdo do desacoplador de campo elétrico foi efetuada em um capilar de silica de 50
cm de comprimento com diametro interno de 75 um. Foram feitos, com um laser de CO, de
poténcia 12 W e velocidade de 10% da velocidade total, 10 orificios na regido proxima a

extremidade do capilar. Esses orificios podem ser observados na Figura 2.
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Figura 2- Orificios no capilar.

A pelicula de acetato de celulose foi preparada utilizando 100 mL de acetona e uma massa
de 0,0528 g de acetato de celulose. Essa solugéo foi aplicada nos orificios e esperou-a secar.

Usamos também uma impressora 3D ANYCUBIC Photon (Anycubic, Shenzhen, China)
equipada com uma tela de LCD e uma resina verde 3D Printing UV (405 nm) Sensitive resin com
a finalidade de construirmos um suporte para imobilizar os desacopladores, pois, eles ficavam
susceptiveis a quebras.

Foram usadas placas de acrilico (PMMA) e uma cortadora a laser de CO, para a

construcao da cela eletroquimica.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Os desacopladores, Figura 2, impediam que a corrente elétrica passasse de uma
extremidade a outra do capilar minimizando o efeito que o campo elétrico gerado por essa
corrente ocasionava no potenciostato. Logo, com a finalidade de que uma taxa pequena de
corrente passasse gerando um campo elétrico baixo, sob os desacopladores foi colocado uma
membrana de acetato de celulose com a finalidade de formar um filme permeével a ions que
possibilitasse a passagem dessa taxa pequena de corrente.

Os resultados obtidos com o desacoplador e com a pelicula de celulose, estdo expressos
na Tabela 1.
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Tabela 1: Valores de potencial e corrente

Potencial (kV)  Corrente (4A) Desvio Padréao
5,0 4,8 0,1
10,0 10,3 0,1
15,0 16,5 0,2
20,0 23,7 0,4
25,0 33,1 0,7

Composicdo do eletrolito: MES/HIS 20mM

Na Tabela 1 apresentamos os resultados do potencial e da corrente utilizando o
desacoplador. Variou-se o potencial elétrico 5 vezes, iniciando em 5 kV até 25 kV. Com o
aumento do potencial, verificou-se 0 aumento da corrente elétrica, logo, os desacopladores com a
pelicula permitiram passagem de corrente.

Com os dados da Tabela 1, plotamos o gréafico da Figura 3:
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Figura 3: Corrente versus ddp

O passo seguinte a construcao do desacoplador de campo elétrico foi a construcdo de um
suporte para imobilizar o desacoplador porque os orificios deixaram o capilar de silica susceptivel

a rupturas, dificultando o manuseio, Figura 4.
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Figura 4: Suporte para o capila'r (verde).

O suporte verde, Figura 4, foi construido com o auxilio de uma impressora 3D. Nele
observamos o capilar de CE posicionado no centro do suporte.

Além do suporte fizemos também uma cela eletroquimica com dimensbes apropriadas
para que coubesse embaixo do suporte.

Para essa construgéo foram utilizadas duas placas de acrilico em formato “sanduiche” com
um orificio no centro para que pudesse acomodar o eletrodo e servisse como um reservatorio para
0 analito. Fios de cobre foram soldados ao eletrodo Figura 5 e na Figura 6 temos o conjunto

completo pronto para uso.

Figura 5: Cela eletroquimica Figura 6: Conjunto completo

Na Figura 6, observamos o conjunto completo do suporte para o desacoplador e a cela
eletroquimica devidamente posicionada embaixo do suporte.

Ap6s todo conjunto ter ficado pronto, eles foram testados no equipamento de CE néo
comercial. Para isso foram preparados solucdes de ferrocianeto e ferricianeto de potassio (5 mmol
L™ cada um) em KCl a 0,1 mol L™,

O gréfico resultado desta andlise esté representado na Figura 7.
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Figura 7 — Corrente versus tempo

CONCLUSOES:

Através dos resultados definimos que de 20 kV trata-se do melhor potencial para trabalho.

Além disso, esta variagdo de ddp mostrou que o desacoplador com a pelicula de celulose,
permitiu passagem de corrente elétrica.

O conjunto desacoplador e membrana de acetato de celulose funcionaram corretamente, o
desacoplador permitiu uma pequena passagem de corrente elétrica e com isso ndo gerou um
campo elétrico grande que poderia prejudicar o funcionamento do potenciostato.

A construcéo do desacoplador de campo elétrico foi concluida e ela possibilita a analise de

farmacos, por exemplo.
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