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RESUMO

A preparagao de amostra € considerada uma etapa primordial no processo de analise. A complexidade
da matriz e a forma como os compostos estado ligados € uma das principais dificuldades na extragdo. Assim
um sistema de solvente aliado a um método de extragdo, ambos precisam ser eficientes frente a esses
percalgos. Neste trabalho utilizou-se o planejamento fatorial 22 para determinar as condigbes 6timas para a
preparagdo da amostra. A analise das amostras foram realizadas em um Espectrofotdbmetro de fluorescéncia
molecular. Os fatores escolhidos para investigar a influéncia no sistema de extragdo foram: tempo de utilizagdo
do ultrassom, o tipo de solvente (hexano ou diclorometano) e proporgéo solvente/amostra (1:1 e 1:3). O melhor
resultado foi obtido com a utilizagao do diclorometano, com o tempo de 10 min de ultrassom e a proporgao
solvente/amostra 1:3.

Palavras-chave: Visdo Geométrica, Preparagdo de Amostra, Fluorescéncia Molecular, Planejamento Fatorial
23

ABSTRACT

The sample preparation is considered an essential step in the analysis process. The complexity of the
matrix and how the compounds are linked is one of the main difficulties in the extraction. Thus a solvent system
combined with an extraction method, both need to be effective against such mishaps. In this work we used the
23 factorial design to determine the optimum conditions for sample preparation. The analysis of the samples
were performed in a molecular fluorescence spectrophotometer. The factors selected to investigate the
influence on the extraction system were: time of use of ultrasound, the type of solvent (hexane or
dichloromethane) and ratio solvent / sample (1:1 and 1:3). The best result was obtained with using the
dichloromethane in time of 10 min of ultrasound and the ratio solvent / sample 1:3.

Keywords: geometric vision, sample preparation, molecular fluorescence, factorial design
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INTRODUGAO

Qualquer amostra, sendo ela organica
ou inorganica, necessita passar pela etapa de
preparacdo antes de ser analisada. A
preparacdo da amostra exige uma criteriosa
extracdo pois essa etapa € determinante para a
analise da mesma. O sistema de extracao ideal
deve permitir que todos os compostos de
interesse presentes na amostra sejam
totalmente extraidos para a fase orgénica para
que se tenha um resultado confiavel, evitando-
se assim, os falsos positivos, embora a
incerteza esteja presente. A prepararagcéo da
amostra requer tempo para extrair os analitos
de interesse. A agua mesmo sendo um
solvente universal ndo é adequado para
analise, pois a mesma mascara os resultados,
nao havendo absorcdo dos compostos neste
meio por fluorescéncia molecular. A literatura
apresenta varias metodologias para extragao
de organicos em amostras aquosas, entretanto
essas metodologias n&o justificam a escolha do
solvente no processo de extragio. Por isso, foi
utilizado um planejamento fatorial 2° (Barros,
2003; Rodrigues, 2005) com interpretacdo num
cubo geométrico 3D para analisar os resultados
e determinar a combinacdo adequada. A visdo
estatistica de um planejamento fatorial 23
fornece a condicdo 6tima para preparagao da
amostra e posterior analise (Leite, 2005). Os
parametros utilizados neste planejamento
foram: tipo de solvente (diclorometano ou
hexano); propor¢cao solvente/amostra; e a
influéncia do ultrassom. A resposta foi obtida
através de um  Espectrofotbmetro de
Fluorescéncia Molecular (Queiroz et. al. 2005).
A integracdo da area dos picos dos espectros
foram calculadas e associadas a concentracao
dos analitos em cada amostra do planejamento
fatorial que resultou em 8 experimentos. Essa
area foi calculada através da relagao
comprimento de onda (nm) versus intensidade
do pico em cada uma das 8 amostras obtidas.

A amostra sintética preparada continha
os 16 HPAs (Hidrocarbonetos Policiclicos
Aromaticos) prioritarios pela USEPA (United
States Enviromental Protection Agency) (Bohm
et al. 2002) como forma de observar a
eficiéncia de extracdo daquela amostra.

Os HPAs s&o compostos orgéanicos
provenientes do petroleo que apresentam uma
estrutura ciclica variando de dois a seis anéis.

Eles tém recebido mais atencdo desde que
foram encontrados no solo pela primeira vez
(Blumer, 1975, p. 53-55; Sissino et al. 2003;
Artiola, 2004; USEPA, 1999). Os HPAs
recebem uma atencido consideravel devido as
propriedades mutagénicas, teratogénicas e
carcinogénicas de alguns deles (Costa, 2001;
Yu et. al. 2004; Arbex, 2001).

Neste trabalho os HPAs foram
analisados pela técnica de Fluorescéncia
Molecular no ultravioleta (Queiroz et. al. 2005;
Atkins, 2002), que tem sido amplamente
empregada, devido a rapidez e facilidade
analitica, ao custo relativamente baixo e a alta
sensibilidade. Entretanto, esse método
apresenta limitacdo capaz de diferenciar
hidrocarbonetos diferentes, (Neves, 2006). Os
principais objetivos foram: 1) investigar a
influéncia de trés fatores que sdo considerados
determinantes no processo de extracao: tipo de
solvente (Cienfuegos, 2002); proporgao
solvente/amostra; utilizacdo do ultrassom
(Kummrow, 2004) - utilizando a técnica
analitica de fluorescéncia molecular, 2) utilizar a
interpretacdo geométrica para determinar a
condicao o6tima de extracdo liquido-liquido dos
HPAs (Giessing, 2003).

DESENVOLVIMENTO

Neste trabalho foi utilizado uma amostra
sintética de agua deionizada contaminada com
os 16 HPAs prioritarios (Boehm et al. 2002).
Utilizou-se um planejamento fatorial 2° para
verificar a melhor combinacdo do sistema de
extracdo da amostra sintética (Brito, 2003).

A combinagao dos trés fatores (tipo de
solvente, proporgdo solvente/amostra, uso do
ultrassom) em dois niveis (minimo e maximo)
resultou em 8 ensaios para a extracao liquido-
liquido das amostras sintéticas de agua como
mostra a Tabela 1.

A extracdo das amostras dos 8
experimentos foram realizadas aleatoriamente
(através de sorteio) a fim de se diminuir a
propagacao de erros.

Depois de submetidas as combinagdes
do planejamento fatorial, os extratos organicos
foram levados ao espectrofotometro de
fluorescéncia para serem analisados. Os
espectros obtidos do espectrofluorimetro foram
plotados no software Origin Pro 7.5 para
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posterior calculo da area (Barbosa, 2008).

As 8 combinagdes do planejamento
fatorial 2° estdo apresentadas na Tabela 2 com
seus respectivos niveis minimo (-) e maximo (+)
de cada experimento.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Os resultados em termos de
concentragdo, obtidos dos espectros de
fluorescéncia molecular (Castillo, 2004) através
da relagdo comprimento de onda (nm) versus
intensidade de cada solugao sintética obtida,
foram colocados em um cubo geométrico 3D
para se determinar o melhor sistema de
extracdo da amostra sintética preparada. E por
fim verificar qual o tipo de influéncia de cada
fator investigado. A interpretacdo do cubo
geomeétrico nos permitiu identificar como os
fatores influenciam no sistema de extracdo da
amostra.

Cada um dos 8 vértices do cubo
corresponde as respostas (concentragdes dos
extratos organicos nas 8 combinagdes do
planejamento 2% que pode ser verificado na
representagdo da Figura 1.

Observando o cubo da Figura 1, pode-
se verificar que o0 uso do solvente
diclorometano (nivel maximo (+)) influencia
positivamente na extracdo, uma vez que
apresenta uma elevacdo na concentracdo em
todos os ensaios nos quais ele é utilizado.
Contudo, consegue-se uma otimizagdo do
processo quando se utiliza o diclorometano
juntamente com a proporgado solvente/amostra
1:3 (também nivel maximo (+)). O fato do
diclorometano possuir um poder de extragao
superior ao hexano se deve ao valor do seu
indice polar. O hexano apresenta um indice
polar bastante baixo em comparagdo ao
diclorometano. Além disso, o hexano apresenta
uma toxidade maior por ser um solvente
bastante volatil. Analisando o cubo geométrico
quando comparamos os vértices: 1 com 2; 3
com 4; 5 com 6; 7 com 8, verificamos um
aumento nas respostas. Isso evidencia
positivamente a influéncia do uso
diclorometano. Para analisar a proporgao
solvente/amostra comparamos os vértices 1
com 5; 2 com 6; 3 com 7; 4 com 8. Percebe-se
que as melhores respostas sdo obtidas através
da proporgédo 1:3 solvente/amostra. E por fim
analisamos a influéncia do uso do ultrassom

comparando-se as respostas dos vértices 1
com 3; 2 com 4; 5 com 7; 6 com 8. Verifica-se
também que o uso do ultrassom aumenta
significativamente as respostas.

CONCLUSOES:

A otimizagcdo do processo de extragao
de HPAs de uma amostra aquosa exige alguns
requisitos que devem ser levados em
consideracdo para se ter um resultado
confiavel, evitando-se assim os falsos positivos.
Por isso, o trabalho acima descrito foi realizado
com a ajuda de um planejamento fatorial que
permitiu verificar a influéncia dos fatores
combinados em seus dois niveis, minimo e
maximo. Portanto, a combinacdo do
planejamento fatorial 2° utilizando o solvente
diclorometano na proporcao 1:3
solvente/amostra com agitagdo no ultrassom
forneceu uma melhor e satisfatéria resposta,
indicando assim, uma eficiente extracdo dos
compostos de interesse. A utilizacdo da
interpretacdo geométrica do cubo revelou que:
a) POde-se observar uma diferenca entre os
dois tipos de solventes utilizados, entretanto,
nao pode-se descartar a possibilidade do uso
do hexano que também apresentou bons
valores na extragdo dos HPAs;

(b) A proporcdo 1:3 mostrou em todas as
combinagbes valores representativos quando
na sua interacao entre o diclorometano, e;

(c) A utilizacdo do ultrassom indiscutivelmente
favorece a recuperacgao dos HPAs.
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Tabela 1 - Fatores utilizados na analise com os respectivos valores dos niveis minimo (-) € maximo (+).

Niveis
Fatores
-1) (+1)
Solvente Hexano Diclorometano
Proporgao 1:1 1:3
Solvente/Amostra
Ultrassom Sem Com
Tabela 2 - Matriz de planejamento dos ensaios.
. Proporgao
Ensaio Solvente Solvente/Amostra Ultrassom
1 R - R
2 + _
3 - + -
4 + + -
5 - - +
6 + - +
7 - + +
8 + + +
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RESUMO

Apesar da importancia da disciplina Quimica, muitas sdo as dificuldades encontradas para que o aluno
consiga relacionar os seus conceitos com a sua pratica experimental. Baseando-nos na importancia da
fenomenotécnica de Bachelard e das atividades experimentais no ensino de Quimica foi proposta uma
atividade experimental com medidas de condutividade elétrica usando um condutivimetro portatil em sala de
aula para melhor compreensao de conceitos e fenbmenos quimicos. O trabalho descrito também tem como
finalidade demonstrar aos alunos de ensino médio que o uso de instrumentos de medicdo na quimica é muito
comum atualmente. A atividade experimental proposta envolvendo medidas de condutividade elétrica de
solugdes aquosas foi desenvolvida pra uma turma do segundo ano do ensino médio em uma escola estadual
em Dourados — MS. A analise da atividade proposta foi feita por registros através de gravagdes, da elaboragéo
de um diario de campo e de um questionario respondido pelos alunos com o intuito de verificar a
aprendizagem. A principal conclusdo do estudo foi de que o condutivimetro utilizado contribuiu para que os
alunos compreendessem o conceito de condutividade, pois suas respostas no questionario evidenciaram que
conseguiram correlacionar o conceito com a teoria a partir da analise dos dados obtidos na atividade de
experimentagao.

Palavras-chave: fenomenotécnica, experimentagdo e ensino de quimica.
ABSTRACT

Despite the importance of discipline Chemistry, there are many difficulties for the student to be able to
relate their concepts with their practical experimental. Based on the importance of Bachelard’s
fenomenotechnique and experimental activities in the teaching of chemistry, an activity with experimental
measurements of electrical conductivity using a portable conductivimeter in classroom was proposed for a
better understanding of chemical concepts and phenomena. The work described also aims to demonstrate to
high school students that the use of measurement instruments in chemistry is very common nowadays. The
proposed activity involving experimental measurements of electrical conductivity of aqueous solutions was
developed for a class of high school second year in a state school at Dourados — MS. The analysis of the
proposed activity was done by records through audio recordings, a field diary and a questionnaire answered by
the students in order to verify the learning. The main conclusion of the study was that the conductivimeter used
helped students understand the concept of conductivity because their answers in the questionnaire showed that
they got to correlate the concept with the theory based on the analysis of data obtained in the experimental
activity.

Keywords: phenomenotechnique, experimentation and teaching chemistry.
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INTRODUGAO

A Quimica é uma disciplina que faz parte
do programa curricular do ensino fundamental e
médio. Estuda a estrutura, composigao,
propriedades, reagdes e transformagdes dos
materiais. A Quimica explica diversos fendbmenos
da natureza e esse conhecimento pode ser
utilizado em beneficio do préprio ser humano. De
acordo com os Parametros Curriculares
Nacionais-Ensino Médio (BRASIL, 1999), a
aprendizagem de Quimica deve possibilitar aos
alunos a compreensao das transformagdes
quimicas que ocorrem no mundo fisico de forma
abrangente e integrada para que estes possam
julgar, com fundamentos, as informacdes
adquiridas na midia, na escola, com pessoas,
etc. A partir dai, o aluno tomara sua deciséo e
dessa forma, interagira com o mundo enquanto
individuo e cidadéo.

De acordo com Maldaner (1999), citado
por Zimmermann (2009), a construgdo do
conhecimento quimico é feita por meio de
manipulagdes orientadas e controladas de
materiais, iniciando os assuntos a partir de algum
acontecimento recente ou do préprio cotidiano do
aluno ou ainda adquirido através deste ou de
outro componente curricular, como livros, textos
ou apostilas, propiciando ao aluno acumular,
organizar e relacionar as informagdes
necessarias na elaboracdo dos conceitos
fundamentais da disciplina, os quais séao
trabalhados através de uma linguagem prépria
dos quimicos, como simbolos, férmulas,
diagramas, graficos, equagdes quimicas e nome
correto das substancias (Maldaner,1999).

Apesar da importancia de se ensinar a
disciplina de quimica, muitas sado as dificuldades
encontradas para que o aluno consiga relacionar
0 conceito com a pratica quimica, pois assim
como em outras ciéncias, para o ensino de
quimica é necessario compreensao e abstracao
por parte do aluno em relacdo aos conteudos
abordados em sala de aula. Ao professor existe a
possibilidade de propor estratégias para tornar a
quimica uma disciplina mais acessivel aos
alunos, buscando relacionar os temas a
determinados contextos, como por exemplo, o
dia a dia dos alunos em que a quimica esta
inserida. Essas estratégias podem  ser
estabelecidas a partir de diversos recursos
didaticos que oferecem elementos que facilitam o
esclarecimento de ideias, simulagoes de

situacbes cotidianas, por exemplo, fenémenos
ocorridos na natureza, como comportamentos
quimicos ou até casos onde n&o seja possivel a
observagao a olho nu, podendo ser usado para
isso instrumentos de medigdo portateis. E
importante ressaltar que a busca e utilizagdo de
novos recursos como midias, atividades ludicas e
experimentais para o ensino nao resolvera todos
0s problemas educacionais, mas ajudara na
criacdo de outros caminhos para o processo de
ensino e aprendizagem (Leao et. al, 2009).

De acordo com Nunes e Ferreira, (2010),
uma excelente alternativa para as aulas de
Quimica no ensino médio é a realizagédo de
atividades experimentais, que podem ser
investigativas ou demonstrativas, desde que
sejam planejadas e estejam adequadas aos
objetivos propostos. A experimentacao é, entao,
vista como uma maneira muito prépria e
adequada de ensinar os temas e assuntos
selecionados em quimica, pois a maior parte dos
conteudos estudados pode contar com uma
abordagem pratica, experimental. Contudo, as
atividades experimentais propostas para o ensino
basico da Quimica ndo podem ser pautadas
apenas em fendbmenos naturais cuja analise se
restrinja a observacdo natural baseada em
nossos sentidos.

A ciéncia contemporanea, como evidencia
Bachelard (1969), nos afasta da natureza para
nos instalar no reino dos fendmenos fabricados.
A rigor, um conceito s6 é verdadeiramente
cientifico quando aliado a uma técnica de
realizagdo, de modo que o dado seja encontrado
como produto desnaturado. O objeto ja nao é
mais observado como fato, é produto de uma
técnica, é um resultado. A técnica deve
reformular e reconstruir a experiéncia imediata;
nao deve, porém, excluir a teoria.

Segundo Paiva (2005), Bachelard explica
que a técnica parte fundamental da pratica
cientifica, pois € da associagao entre o espirito
cientifico e a técnica que os fenbmenos
cientificos podem ser criados, inventados ou
construidos. Cria-lo num registro outro que
associa fenbmeno e técnica de investigagéao.
Bachelard, citado por Paiva (2005), descreve
esse processo no qual se opera a construgéo de
um novo mundo, que vem se delinear no ambito
do saber cientifico como fenomenotécnica.

HNa
nenhum

é
é

fenomenotecnia
fendbmeno aparece
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naturalmente (...). Ha que construi-
lo e ler seus caracteres
indiretamente com uma
consciéncia sempre desperta da
interpretagéo instrumental e
tedrica, sem que jamais o espirito
se divida em pensamento
experimental puro e teoria pura”
(Bachelard, 1969 p.77).

Neste artigo descreve-se uma abordagem
didatica em que os instrumentos utilizados para
fazer determinagdes da condutividade elétricas
de amostras de aguas fossem usados no ensino
médio. Os instrumentos de medicao sdo uma
grande ferramenta usada pelos quimicos em
pesquisa e analises quimicas e que muitas vezes
os alunos do ensino médio ndo conseguem ter
uma ideia de sua importancia. Acredita-se que os
alunos devem ter conhecimento e contato,
quando possivel, com equipamentos,
instrumentos, técnicas de medida e vidrarias
usados pelos quimicos para que possam ter uma
concepgao de fenbmeno quimico mais proximo
da ciéncia Quimica contemporanea. Portanto,
baseando-nos na importancia da
fenomenotécnica de Bachelard e das atividades
experimentais no ensino de Quimica, em nosso
trabalho, foi proposta uma atividade experimental
com medidas de condutividade elétrica usando
um condutivimetro portatil em sala de aula para
melhor compreensao de conceitos e fendbmenos
relacionados a dissociacao de eletrélitos que
formam solucdes eletroliticas fortes e fracas e
ionizacao de acidos fracos.

A condutividade elétrica em solugdes
aquosas é uma medida da capacidade desta em
conduzir corrente elétrica, sendo proporcional a
concentracdo de ions dissociados em um
sistema aquoso. Portanto praticamente todas as
solucbes aquosas vao apresentar alguma
condutividade ja que sempre teremos ions
dissolvidos em solucdo. A diferenca é que em
algumas teremos mais ions formando solugdes
eletroliticas fortes e em outras teremos menos
ions formando solugbes eletroliticas fracas.
Assim, o condutivimetro, como aparelho, ira nos
auxiliar nestas medidas de condutividade
(técnica de investigacdo) e interpretacdoes das
condutividades apresentadas pelas solugdes.

O objetivo deste trabalho foi o de

demonstrar aos alunos do ensino médio que a
quimica ndo é s6 uma ciéncia demonstrativa e

empirica, mas que a quimica moderna ¢&
instrumental e tecnoldgica, usando para isso um
equipamento portatii de baixo custo para
medidas de condutividade elétrica de solucdes
que pode ser adquirido pela escola mesmo que
ela ndo tenha um laboratério disponivel.

DESENVOLVIMENTO

Para atingir o objetivo do trabalho foi
utilizado um condutivimetro portatil com o intuito
de se medir a condutividade elétrica de diversas
solugdes aquosas buscando um melhor
entendimento por parte dos alunos do conceito
de condutividade. Este trabalho foi desenvolvido
na Escola de Ensino Médio Anténio Vicente
Azambuja, localizada no distrito de Ithaum no
municipio de Dourados-MS com uma turma do
segundo ano do ensino médio. Neste trabalho,
houve a participacédo de 23 alunos, em uma aula
de 50 minutos de duracdo. Como esta escola
localiza-se numa zona rural, a maioria dos alunos
€ oriunda de assentamentos préximos ao distrito,
Visando contextualizar ainda mais o conteudo a
ser ministrado, foi pedido aos alunos que
trouxessem agua usada em suas residéncias. As
amostras coletadas por eles foram agua de pogo
artesiano, agua mineral (com gas e sem gas),
agua da torneira (fornecida pela empresa de
saneamento da cidade) e o professor trouxe
também agua destilada. Outras solugdes
também foram utilizadas para se medir a
condutividade e foram preparadas a partir de
reagentes de grau analitico como o acido borico
0,0485 mol/L, acido acético 0,0485 mol/L, sulfato
de cobre 0,0120 mol/L, cloreto de sédio 0,0120
mol/L e glicose 0,00513 mol/L, & excegdo do
acido aceético que foi preparado a partir de uma
solugdo comercial de vinagre. Na aplicagdo dos
experimentos, os registros foram executados
através de gravacdes e da elaboragdo de um
“diario de campo” e de um questionario para
serem respondidos pelos alunos com o intuito de
verificar a aprendizagem. A aula iniciou-se com
uma explanacao a respeito de eletrolitos fracos e
fortes, uma explicacdo do porqué da existéncia
de ions em solugcbes aquosas € que a presenca
destes ions é que pode gerar um grande ou
pequeno valor de condutividade para uma
solucdo aquosa. Em seguida, o professor
explicou rapidamente o funcionamento do
condutivimetro (Figura 1) e os alunos fizeram
uma tabela para anotar os dados de
condutividade das solucbes. Para as diversas
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solugdes, as condutividades foram medidas com
o condutivimetro, previamente calibrado.

Il*.l "'.
L

Figura 1 — Condutivimetro portatil; faixa de medi-
c¢ao de 0 a 1999 uS/cm, resolugdo de 1uS/cm,
precisao de + 2%.

Também foi utilizado um circuito elétrico
simples, composto por uma ldmpada e bateria
(Figura 2) para que os alunos verificassem o
acendimento ou nao da lampada com as
solugdes. Os fios foram colocados diretamente
na solugdo e observados os resultados que
foram anotados pelos alunos na Tabela 2.

CF

Figura 2 - Circuito elétrico utilizado para

deteccdo da conducao de corrente elétrica nas
solugdes.

Além da tabela para que os alunos
anotassem os valores de condutividade de cada
solucdo, também foi elaborado um questionario
(Tabela 1) com quatro perguntas a respeito do
experimento para avaliar a eficacia de nossa
proposta na melhoria da aprendizagem em sala
de aula. O questionario e a tabela com os valores
de condutividade serviram de relatério da aula
pratica ministrada e, também, como instrumentos
para avaliarmos como o nosso trabalho
contribuiu para o entendimento do conteludo
abordado.

Tabela 1:
alunos

Questionario aplicado aos

QUESTIONARIO SOBRE O EXPERIMENTO DE
CONDUTIVIDADE

1) De acordo com os resultados de medida do
condutivimetro, a agua conduz corrente elétrica?
2) Como vocé explica a diferenca de
condutividade nas diversas fontes de &gua
testadas?

3) Nas medidas de condutividade das solucbes
aquosas foram usados acidos fracos, apesar
disso houve conducgéo elétrica, explique porque.

4) No teste da lampada, algumas solugdes que
tiveram alguma condutividade ndo acenderam,
discuta a esse respeito.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Os dados da condutividade (Tabela 2)
foram utilizados pelos alunos como parémetro
para responder ao questionario.

Pelas respostas pode-se notar que a
maioria dos alunos conseguiu entender o
conceito de condutividade em solugdes
relacionado com eletrolitos fortes e fracos. Por
exemplo, na pergunta “Como vocé explica a
diferenga de condutividade nas diversas fontes
de agua testadas?”, alguns disseram que ¢
“‘devido a maior ou menor presenca de ions
dissolvidos nestas aguas, devido ao lugar de
onde essas aguas vieram”; outros que “a agua
possui varias substancias diferentes que contém
algum tipo de carga, por isso a diferenca de
valores.” E também “pode ser pela maior ou
menor quantidade de substancias além da agua
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pura”.

As observacgdes, reflexbes e estudos
motivaram os alunos a elaborar ideias e a se
pronunciarem a respeito da possivel existéncia
de particulas dotadas de cargas elétricas nas
solugdes, ao tentarem explicar a condugcao da
eletricidade pelas solugdes testadas:

“Professor, mas por que este circuito vai
acender a lampada?’, “Eu acho que a agua tem
condutividade” disse outro aluno, “Mas se a
condutividade é elétrica, entdo por que n&o
fomamos choque...”.

E sobre o teste com o circuito elétrico,
muitos responderam que a maior ou menor
intensidade da luz da lampada era devida a
maior ou menor presencga de ions na solugéo.

Alguns alunos observaram que na medida
da agua destilada, apesar da solugao apresentar
alguma condutividade no condutivimetro, no
aparato da lampada (Figura 2), nao foi observado
nenhum acendimento na luz. As frases: “A agua
destilada tem uma condutividade muito baixa,
néo tendo ions suficientes para que a lampada
seja acesa’, “Devido a pouca intensidade da
agua destilada, 4uS/cm, medida no
condutivimetro a lampada no aparato nao
acende”, foram algumas das respostas dos
alunos para justificar o ndo acendimento da
ldmpada na agua destilada, demonstrando assim
um bom entendimento por parte dos alunos do
conceito de condutividade.

Aproveitando a medida de condutividade
da agua destilada, o professor questionou os
alunos a respeito das diferencas de
condutividade nas aguas testadas, ja que
(aparentemente) a solugdo € a mesma. Foram
obtidos alguns questionamentos interessantes,
tais como: “Deve ter alguma contaminacdo
nestas aguas”, “Como elas vém de lugares
diferentes, cada uma deve ter ions diferentes”,
foram algumas das respostas dadas ao
questionamento do professor, “Mas todas as
aguas ndo sdo compostas das mesmas
substéncias?” provoca o professor, "Pelo jeito
n&o.” diz um aluno.

Tabela 2 — Valores de condutividade (k) e do
teste com aparato da lampada para as solugdes
aquosas

Solucéo Teste da K (1S cm™)

lampada
Acido Borico Pouca 13
0,0485 mol/L intensidade
Acido acético Boa 647
0,0485 mol/L intensidade
Sulfato de Boa 1930
Cobre intensidade
0,0120 mol/L
Agua destilada Sem 4
intensidade
Agua da Pouca 186
torneira intensidade
Agua de pogo Pouca 170
intensidade
Agua mineral Pouca 203
com gas intensidade
Sacarose Sem 6
0,00513 mol/L intensidade
Cloreto de Pouca 1450
sodio intensidade

0,00513 mol/L

Percebemos aqui que a aprendizagem de
ciéncias torna-se um pouco dificil para o aluno a
partir do momento em que suas concepgdes
sobre o conhecimento comum se defrontam com
o saber cientifico. Com relacdo a isso, Lopes
(1996), diz que podemos, igualmente, salientar o
quanto Bachelard contribui para que repensemos
nossas concepcdes a respeito do conhecimento
comum. Ele nos coloca diante da obrigacao de
questionar o conhecimento cotidiano dos
estudantes, que é produzido de acordo com o
senso  comum, bem como permitir o
questionamento de nosso proprio conhecimento
cotidiano, também adquirido durante a nossa
experiéncia de vida, no processo de ensino-
aprendizagem em ciéncias. A partir da analise do
didlogo descrito, confirmamos as palavras de
Lopes (1996) que aprender ciéncias implica
aprender conceitos que constrangem, colocam
em crise 0s conceitos da experiéncia comum.

O objetivo de se coletar aguas de
diferentes fontes ¢é para uma melhor
contextualizacdo do tema ja que a maioria dos
alunos é de assentamentos proximos ao distrito
de Ithaum caracterizando assim uma maior
proximidade com a realidade da regido. Segundo
Salvadego e Laburu (2009), durante uma aula
experimental, n&o importando que ela seja
demonstrativa ou manipulativa, mesmo nao
tendo equipamento sofisticado, o importante é a
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sua organizagdo e discussado possibilitando aos
alunos uma correta interpretagcao dos fenébmenos
quimicos.

O que se notou durante a aula foi uma
grande participacao dos alunos, que formularam
e discutiram suas hipdteses sobre o fendmeno
observado, demonstrando que houve um grande
interesse a respeito do assunto. No ensino de
ciéncias, a experimentacdo pode ser uma
estratégia eficiente para a criagdo de problemas
reais que levem a questionamentos e
investigagcdo. Dessa forma podemos utilizar o
conteudo a ser trabalhado como resposta aos
questionamentos feitos pelos alunos durante a
interacdo com o contexto criado. Oliveira (2009)
diz que a esséncia das atividades de
experimentacdo  desenvolvidas de forma
prazerosa, pelo professor, para se chegar a
solugdo da situacdo problema, pode auxiliar na
construgao do conhecimento e no despertar para
a Ciéncia. Na sua investigagcado, concluiu-se é
possivel alcancar maior interacdo entre alunos e
professor, tornando o conhecimento escolar mais
claro e mais interessante. O aluno é estimulado a
construir, desconstruir e reconstruir conceitos.
Assim as aulas se tornam mais interessantes
com uma participagdo muito mais ativa dos
alunos. Giordan, 1999, também diz que ao se
incentivar os alunos a expor suas ideias a
respeito do fendbmeno, que sdo 0 senso comum
de cada um deles, desencadeia-se um processo
no qual todos eles conseguem chegar a um
conhecimento, objetivo onde a experimentagao
desempenha um papel de discussédo para o
desenvolvimento dessa pratica. Dessa forma, o
conhecimento que os alunos tinham sobre o
fendbmeno estudado é destituido do senso
comum e reconstruido pelo senso cientifico.

Pelas respostas dos questionarios pode-
se constatar que a maioria dos alunos conseguiu
entender o conceito de condutividade nas
solugbes percebendo assim que a maioria das
solugbes possuem ions dissolvidos e, portanto
apresentam algum valor de condutividade. Assim
podemos concluir usando as ideias de Bachelard
(1969), que o entendimento do fendmeno de
conducao elétrica pelos ions em solugao foi
mediado pela técnica de medida da
condutividade usando o condutivimetro e a
interpretacdo da teoria de eletrdlitos fortes e
fracos. Dessa forma, a fenomenotécnica
contribuiu para uma melhor compreenséao pelos
alunos de um fendbmeno construido pela

Quimica.

CONCLUSOES:

Este estudo demonstrou aos alunos do
ensino médio que a quimica é uma ciéncia que
estuda os fendmenos da natureza, mas que
através de instrumentos adequados pode-se ter
uma melhor ideia destes fendbmenos. O aparelho
de medicdo utilizado contribuiu bastante para
que os alunos compreendessem o conceito de
condutividade, pois as respostas dadas por eles
no questionario evidenciam que conseguiram
correlacionar o conceito com a teoria a partir da
analise dos dados obtidos na atividade de
experimentagdo. O uso adequado das técnicas
de instrumentagao relacionada aos conceitos
quimicos proporciona uma melhor aprendizagem
por parte dos alunos inserindo-0os na ciéncia
moderna.
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RESUMO

A microfusdo é um processo utilizado para a produgdo de pecas com variagcbes ou tolerancias
dimensionais restritas, de tal forma que apods a fundicdo as pegas necessitam de pouco acabamento. O
presente trabalho descreve um experimento realizado visando o reaproveitamento de parte dos subprodutos
provenientes do processo de microfusdo. Cerca de 4kg de casca ceramica passaram por um processo de
trituramento, separagao magnética de metais e classificagdo por peneiras, ao invés de serem destinados ao
aterro sanitario. O material foi separado em peneiras de diferentes granulometrias e agrupado em dois
conjuntos, um para o material de maior granulometria e outro para o de menor granulometria. Posteriormente
este material foi utilizado na produgdo de um molde ceramico utilizado no processo de microfuséo, substituindo
a respectiva matéria-prima virgem. A casca ceramica do cacho produzido através desta técnica, suportou todas
as etapas de sua montagem, incluindo o vazamento do ago (WCB) sem quebrar ou trincar. O reaproveitamento
da matéria-prima, neste experimento, atingiu cerca de 80% em peso dos 4kg obtidos originalmente.

Palavras-chave: Microfusao, reciclagem de casca ceramica, redugao de residuos.
ABSTRACT

Investment casting is a process used to produce parts with restricted dimensional tolerances so that
after casting the parts require little or no finishing. This paper describes an experiment conducted to the reuse of
by-products from the process of investment casting. Around 4kg of ceramic shell went through a process of
crushing, magnetic separation of metals and screen classification, instead of being destined to the landfill. The
material was separated on sieves of different diameters and grouped in two sets, one for the material of larger
particle size and another for smaller particle sizes. Subsequently this material was used to produce a ceramic
mold used in investment casting process, replacing the corresponding virgin raw material. The ceramic shell of
the bunch produced by this technique, endured all stages of assembly, including the casting of steel (WCB)
without break or crack. The reuse of raw materials in this experiment reached about 80% by weight of 4kg
originally obtained.

Keywords: Investment Casting, ceramic shell recycling, waste reduction.
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INTRODUGAO

A microfusdo, também conhecida como
fundicdo de precisdo ou fundicao por cera
perdida, € um processo utilizado para a produgao
de pecas com variagcbes ou tolerancias
dimensionais restritas, de tal forma que apds a
fundicdo as pecas necessitam de pouco
acabamento. Este processo € descrito na
literatura (Stefanescu, 2002; Hitchiner
Manufacturing, 2000; Sopcak, 1986; Prasad,
2013).

O chamote (Mineragdo Curimbaba, 2008)
€ uma das matérias-primas consumidas para a
constituicdo da casca cerdmica, utilizada no
processo de microfusdo, sendo descartado apds
sua utilizagdo. O descarte produz custos para a
empresa, pois este residuo € encaminhado para
um aterro. De acordo com Holtzer et al. (2010)
mais de 60% dos residuos da microfusdo sao
constituidos por casca ceramica.

Este trabalho de reciclagem da casca
ceramica foi desenvolvido visando a reducgao do
volume de residuos sodlidos destinados a aterros
sanitarios, e a diminuicdo da importagdo de
mateérias-primas como, por exemplo, o éxido de
zircbnio, uma das matérias-primas utilizadas na
microfusao.

METODOS

Aproximadamente 4kg do residuo foram
coletados no ponto de descarte da casca
ceramica, conforme a Figura 1.

Figura 1. Descarte da casca cerdmica.

Posteriormente, o residuo foi triturado em
um cadinho de aco (Figura 2) manufaturado
para esta atividade.

Figura 2. Cadinho confeccionado em ago para a
trituragdo manual da casca ceramica.

Apoés a etapa de trituragao o residuo foi
peneirado e classificado conforme sua
granulometria em peneiras padrdao ABNT
tamanhos #18, #20, #30, #40, #60 e #80.
Efetuou-se a comparacgao visual entre 0 chamote
reciclado e o chamote virgem em um
macroscopio PANTEC, modelo trinocular, para a
determinacgao de diferengas entre os produtos.

O material peneirado foi posteriormente
combinado e agrupado de forma a imitar as
propor¢cées granulométricas recomendadas pelo
fabricante da matéria-prima virgem.

Paralelamente, montou-se um cacho’
com pegas de formato aleatdrio, visando analisar
se o formato da peca poderia influenciar a
resisténcia da casca ceramica durante o
vazamento do aco.

O cacho, em cera, seguiu para o primeiro
recobrimento (com matéria-prima virgem). O
objetivo deste banho é a formacdo de uma
camada uniforme, capaz de manter com
perfeicio a forma do cacho. Realizou-se a
aplicagdo do prime coate (Figura 3) e do banho
de areia (Figura 4).

1Cacho é o nome dado a estrutura em cera que serve
de molde ao processo de microfusao.
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Figura 4. Aplicagdo da chuva de areia

Apds o banho de areia, o cacho ficou em
repouso por 6 horas. O cacho seco prosseguiu
para o segundo banho de lama (Figura 5).

Figura 5. Segundo banho de lama.

Logo apdés o banho de lama, o cacho
do chamote

recebeu o recobrimento manual

Figura 6. Processo de adicdo manual do
chamote.

Apds a aplicagdo do primeiro banho de
lama, o cacho ficou em repouso por 8 horas.
Posteriormente, outro banho de lama para
encorporacao de chamote fino com intervalo de 8
horas e mais trés banhos de lama para a adicao
do chamote grosso. Entre os banhos finais, o
intervalo de secagem foi de 8 horas. Em seguida
realizou-se o banho de selagem, seguido de
repouso de 48 horas para a secagem do cacho.
A cera foi removida da casca por aquecimento e
pressao e a casca foi calcinada a temperaturas
entre 950 e 1100°C. Apds, a casca ceramica
recebeu a adigdo da liga metalica grau WCB,
cuja composigao foi posteriormente analisada um
aparelho da marca Metec, modelo Spectromaxx.

O aco grau WCB foi vertido no molde,
conforme a Figura 7, e posteriormente foi para o
martelete, onde a a casca ceramica é separada
do metal ja resfriado.

Figura 7. Aco vertido em cascas cerdmicas.
Apés a separacido das pecas
microfundidas da casca ceramica, esta retornou

reciclado, previamente preparado, conforme a @0 seu ponto de coleta, seguindo para o

Figura 6.

descarte.
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RESULTADOS E DISCUSSAO

Optou-se por realizar a quebra da casca
cerdmica manualmente, ao invés de utilizar-se
um sistema de rolos conforme recomendado por
Peters e Twarog (1992), em virtude do tamanho
projetado para o experimento. Para ensaios de
proporgdes significativamente maiores que as
utilizadas neste trabalho, a utilizagdo de rolos
para moer a casca ceramica deve ser
considerada.

A comparacdo macroscopica entre a
casca ceramica reciclada e a casca ceramica
virgem (Tabela 1 — Figuras 8 a 11) revela a
presenca de argila aderida a casca ceramica
reciclada. A argila, proveniente do processo do
banho de lama, confere ao material reciclado
coloracéo mais escura.

A Tabela 2, apresenta a composicao
quimica do ago grau WCB fundido na casca
ceramica, que produziu o cacho da Figura 12.

Figura 12. Pecas microfundidas em WCB
presas ao cacho.

CONCLUSOES

Concluiu-se que a casca ceramica pode
ser reciclada e reaproveitada no processo de
microfusdo, ao menos por uma vez, retornando-a
qualidade de matéria-prima. Este processo nao
comprometeu a qualidade da casca ceramica
reciclada, que apresentou caracteristicas
similares a casca feita com matéria-prima virgem,
ou a qualidade das pecas do produto
microfundido final.

A coloragdo em tom marrom do chamote
reciclado deve-se a presenga de argila aderida a

sua superficie. No presente experimento esta
aparéncia diferenciada n&o influenciou as
caracteristicas finais da casca ceramica, que
manteve resisténcia equivalente a do produto
elaborado com matéria-prima virgem.

O processo de reciclagem nao substituira
totalmente a aquisicdo de matéria-prima virgem,
observando que, durante a moagem ocorre a
quebra dos graos do chamote e gradualmente a
matéria-prima se deteriora em fragbes diminutas
que nao servem mais para esta aplicagao.
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Tabela 1. Comparagcdo macroscopica entre matéria-prima virgem e reciclada.

Matéria-prima triturada

Matéria-prima virgem

Figura 9. Ampliagéo 10x

Figura 8. Ampliacdo 10x

Figura 11. Ampliagdo 40x.

Figura 10. Ampliagdo 40x

Tabela 2 — Composigao quimica do ago WCB analisado

C% Si % Mn % P % S % Cr% Mo % Ni %
0,226 0,227 0,974 0,024 0,010 0,083 0,012 0,044
Al % Co % Cu % Nb % Ti % V% W % Pb %
0,002 0,007 0,014 0,005 < 0,0002 0,001 0,018 0,001
Sn % As % Zr % Bi % Ca% Ce % Sb % Se%
0,001 0,012 0,002 0,014 < 0,0001 0,004 < 0,001 0,002
Ta% B % Zn % La % N % Fe % Te %
0,071 0,0005 0,003 < 0,0003 0,025 98,3 0,001
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RESUMO

O presente manuscrito apresenta um curso de docéncia multimidia ministrado pela autora em um curso
de Quimica escolar criado na llia State University. Os materiais de ensino sdo apresentados juntos com
modelos dindmicos visuais de processos quimicos. As mudangas e informagdes adicionais podem ser
apresentadas a qualquer momento devido a estrutura do curso. Portanto, o modelo contém os elementos de
um estudo de caso. Os principios de didatica considerados sao particularmente eficientes pelos programas de
computacdo educacionais nas aulas de Quimica. A questdo é acerca dos estagios do processo educacional
durante os quais o professor pode, de maneira eficiente, usar tais programas. O artigo traz um panorama a
respeito da situagdo de lecionar Quimica nos dias de hoje na Geodrgia — problemas e caminhos para soluciona-
los. O trabalho também apresenta os meios para integrar a Quimica com outras disciplinas como, por exemplo,
Biologia, Histoéria e Artes.

Palavras-chaves: métodos e ferramentas de ensino, interface homem-computador, sistema multimidia,
realidade virtual.

ABSTRACT

The article presents author’s multi-media teaching course on school course chemistry, created in llia

State University. Teaching materials are presented together with visual dynamic models of chemical processes.
The changes and additional information can be introduced any time due to the structure of the course.
Therefore, the model contains the elements of Case Study. Those principles of didactics are considered,
realization of which are particularly efficient by educational computer programs on the lessons of chemistry. The
question is about the stages of educational process, during which teacher can efficiently use such programs. In
the article is overviewed the situation of teaching chemistry in Georgia nowadays- problems and the ways of
solution of this problems. Is shown the ways to integration chemistry with other subjects, e.g. biology, history
and arts.

Keywords: authoring tools and methods; human-computer interface; multimedia systems; virtual reality.
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INTRODUCTION

Chinese sage was asked: what can we do
in order that people live better. He answered, that
it depends on period of time. If it is only one year,
sow rice for the subsistence of people. If it is
twenty years, than plant fruit trees, than people
can delight with fruits. If you mean hundred
years, educate the people and every problem will
be solved.

It is indisputable truth. There is nobody
stronger than educated man. Although,

unfortunately some subject have the “privilege” to
be “fearful” for school students. At the lessons of

the “fearful” subjects school students come with

sense of duty and they bring nothing from
lessons. What is cause? They have not
motivation.

In this case | mean the chemistry. Where
are the roots of such attitude to chemistry? They
must be searched in the process of teaching of
chemistry, in the forms of its account and present
to the school students. This form must have one
aim - to go to the lesson of chemistry must be a

little holiday and not obligation, because a pupil
does not afraid this subject. To excite the
curiosity of a pupil is very easy, especially to such
“indocile”, “capricious”, “stimulant” science as

chemistry. The points on the agenda are in what
form present and discuss each chemical
phenomenon.

So, how can we interest school students
on the lessons of chemistry? Which principle of
didactics is better to create merry and gripping

lesson? -We accentuate on obviousness, on

scientific character and availability (certainly it is
our opinion and it is possible that others
accentuate on different approach.

| want briefly review each principles
(Uznadze, 1979; Woolfolk,2000). The
obviousness principle is very important for the
lessons in chemistry and other natural sciences.
It is very difficult to imagine chemistry without
experiment, which unfortunately is rarely carried
out nowadays in Georgian schools; on account of
the lack of laboratories, preparations or simply
time (not enough hours and enormous material).
Such experiments also exist, which need special
rules of safety and teachers in justice try to avoid
them. Different chemical mechanisms, which are

very difficult to study for pupils, need special
obviousness and not only simple static picture,
which they can see in books or in educational
posters.

Availability  principle and  scientific
character are also very important. Teacher must
try to interest , motivate pupils with the subject (in
our case - chemistry). Teacher must be in
permanent search to find interesting chemical
histories and join it with them. By means of
interesting chemical events and curiosities he
can scientifically discuss the theme. For example,

pupils may be don’t know that the “reason” of

“Titanic” ’s going down was hydrogen bonds,

because it had run into iceberg. The firmness of
iceberg (ice) is caused by hydrogen bonds. The
density of iceberg (ice) is less than of water and it
can float on the surface of water. It  will be
interesting to discuss the nature of bonds, which

had ruined legendary “Titanic”.

”n

End now we want to discuss the problem
of the form of presentation of different questions,
about what we had spoken above. One of the
most effective form (among other forms) of the
presentation of material to pupils is the
educational computer program, which gives
possibility to realize above-mentioned all three
principles.

The obviousness principle in such
programs can be realized very efficiently,
because it can not be only static and planar, but
dynamic and practical, decorated with different
effects, among them-sound effect. It can be hyper
textual with complex labyrinths, from where we
can pass to another logically connected
obviousness.

The modeling of the experiments in such
programs can be represented by different
spectrum, (among them for the experiments
which need special rules of safety), if we carry
them in real time in the process of lesson.

There are a lot of possibilities in this
programs to realize the rest two principles.Such
computer-educational programs are also called
“Author’s programs”, because they represent the

view of given author or the group of authors,
which are unique and never be repeated. In spite
of this, it is inadmissible that such program was
turned into the electron version of any textbook.

When creating educational courses, we
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must take into consideration, that they must not
be transformed into electric version of textbooks
(without any novelty). Such courses (they can be
called “Author’s courses”) must reflect the view of

the teacher (or the group of teachers) which
created them, about the optimum teaching of the

correspondent subject. The author’s courses are

created on the basis of the knowledge,
methodical and didactic finds of the teacher (or
the group of teachers).

The main aim of creating electric
programs is to establish the model of the process
of teaching concrete course. In this case it is
important not only the specific character of the
subject, but the individual habitus of the creator of
the course, it is also important the establishment
of the general methodic with general methods
and general instruments. Such methodic contain
the description of the content of the course on
the basis of semantic nets, which are connected
in definite limits by variable succession from the
simple to the complex. They can be founded
fractal-layer by layer. This layers create the
skeleton and on its basis the whole process is
formed. The visualization will be static, dynamic
and spatial. The teacher, on each stage of the
teaching, can apply to the resources of the
illustration which he needs.

The content of educational material must
coincide to the national educational plan, but it
must be enriched by more information, by
concrete examples and with corresponding
commentary (Kupatadze, 2005;). Some of the
topics will be teaching by axiomatic method and
information will be represented in the form of
graph- the unity of concrete and declaration
teaching will be realized. Each topic will be
connected with the knowledge of a pupil. The
content will be in accordance with modern state
of the sciences.

In Georgia, to overcome the “fear’ to

natural subjects (in this case-chemistry), to
interest pupils and to create motivation is very
actual.

MATERIALS AND METHODS

The application of new technologies
makes it possible to show the dynamic nature of
reactions. It is especially effective for illustrating
processes such as organic reaction mechanisms

which are traditionally illustrated with static
figures. A dynamic illustration with the ability to
stop and start the dynamics at any time,
according to student’s wishes can provide a more

effective demonstration. If the mechanism
consists of discrete steps, the transfer from one
step to another can be performed when student
wishes (by clicking through with a mouse). If the
process or mechanism that is illustrated is
general, then it can be linked to other processes
or mechanisms. The frames of the animated
fragments are connected to each other by efinite
succession, though each frame is independent.
Such animations should not be overloaded by
text. Educational information offered in a visual
context is fascinating, easily assimilated, and
fixed in memory for a long time. The lesson
acquires active form.

Using a computer to animate processes
gives the opportunity to present vivid, eminent,
and convincing illustrations about those events

that are connected to various chemical
transformations. The process is reflected in
dynamics of the computer multimedia

demonstration.

A narrative by the teacher is also attached
to the process which helps create the mood of
the multimedia environment, which, in turn,
enhances student readiness for studying and
learning the material.

We have created a computer teaching
package in Inorganic and Organic chemistry
http://cvl.iliauni.edu.ge/start.ntml which is done in
Adobe Flash and includes all types of animations
to connect organic chemistry with other sciences.

I want to point out one circumstance.
There are many free educational computer
programs in chemistry (we have seen many of
these on the internet or on CD), also internet-
sources, but in these sources didactic principles
are realized very poorly. The aim of this program
is less text and a lot more dynamic illustrations
and use of different methods to stimulate a
pupil’s motivation. It is known fact that for

teaching two main factors are obligatory:
teaching school students with refined methodic
and motivation for the study of presented
information.

I mean to introduce such heading as:

“May you will be interested”, “May be you try”,
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“Now let us amuse our self”. | mean to find a lot

of chemical curious (to create animation about
this curios). To make musical background to the
created chemical clips. Musical backgrounds can
different from each other. For example, in

already created program we have “Chemical

theatre” were elements go out on Shtraus’

march, make the acquaintance with pupils and
present very interesting information about
themselves (figure 1) In other clips there is
folklore (figure 2) and even though rock, why not!
On the whole we shall get motivated school
students and this is our aim.

According to D. Uznadze conception
mood is created in simultaneous figurative
conditions of two factors, with the demand of a
person in the suitable environment of the given

figurative conditions. If one of these factors isn’t

given the mood won’t be created. A person will
get into mood with the fulfillment of the activity of
the specific situation based only on to the suitable
requests (D. Uznadze. “The Psychology of

Mood”) [1].

Computer gives the opportunity to get
vivid, eminent and convincing illustrations about
those events, which are attached to this or that
chemical process.

The process is reflected in dynamics on
the screen of the computer together with the
selected colors and according to the multimedia.
The live word of the teacher is also attached to
the process and so we can see two necessary
factors for creating the mood, which causes
student’s corresponding activity-readiness for
gaining and studying the material firmly. It must
also be mentioned that “the mood gaining once,
never looses and stays with the person, as the
new readiness of actualization, in the new
corresponding cases”.

This program has been spreading in all
Georgian schools were had been used in
chemistry lessons.

RESULTS AND DISCUSSION:

The use of computer teaching programs
were accompanied by the different stages:

The aim of the first stage is the forming of
the student’s motivation towards the learning
topic (material); At this time it is important to
prove the necessity of the topic, to display its
important features, juxtaposition of the other
subjects (connection of different subjects); The
whole class will be involved in this process and it
would be right if the teacher used the most
interesting illustrated computer materials of the
topics which would be studied.

Though at this stage the suggested visual
aids mustn’t contain the deep contents of the

materials which would be studied as this point is
the main task of the next stages.

The aim of the record stage is to discuss
studying material consecutively and deeply.
While teaching the new material it is necessary to
use the illustrated materials.

In this case the advantage has goof
computer learning programs with the help of
which it is possible to keep an aye on the
development of the dynamic process of the
studying material and in different scales. E.g. The
development of different chemical mechanisms
on the micro and macro levels of course the
continuation of the reactions must be put into the
computer models, the performing of which is
difficult or impossible for many conditions in the
laboratory circumstances. On the third stage
there is a process of perception of already
explained material.

It is very important the scientific language
of the given subject, the learning of main terms
and concepts. It is also suitable (on this stage) to
use the multimedia models which contain
especially difficult theoretical concepts. Together
with it there must be taken into consideration
student’s interactive relation towards the studying

material in the program maintenances.

Verbal methods are used on the fourth
and the fifth stages. In this case there also must
be used computer illustrated material showed on
the second stage. Which must be filled with
findings of kindred subjects. The elements of this
program must be discussed, debated in the
lecture- room.

The last the sixth stage is proposed for
testing the studied theme. The teacher tests not
only the general contents of the material, but the
ability of the pupil to join this information with
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other sciences and use it (the new information)
for the solution of the new problems.

Also, | must underline, that in our program
chemistry is connected with history of chemistry.
We have reviewed periods, when the famous
scientists was discovered they openings. Some
of the subjects are connected with arts. For
example, before studding Structures  of
Molecules the pupil introduce to “Cubism”, where

artists use geometrical figures- square, triangle,
hexagon. Picasso is the famous representative of

“Cubism”. The pupils will meet such kind of

geometrical figures, when they study Structures
of Molecules.

Or, let us speak about water. What is
water? According to the words of Saint-Exupéry

“The basis of life”, which has special chemical

activity. For visualization consider its action with
metals. It reacts very actively with lithium and
sodium, potassium burns when touching with
water. From what it contains? From hydrogen
and oxygen. Both have wonderful chemical
biography. The nature water is a part of man’s
body ( cellular and intercellular). It plays different
vital roles and its amount depends on the man’s

age, on the content of fat. Dehydratation
sometimes may be mortal for man.

We have spoken about hydrogen and
oxygen which are the parts of water. Hydrogen
was discovered in 1766 in London by Cavendish.
Oxygen was discovered in 1774 by Priestly and
Sheele in towns Lids-Upsala. In the block of
history the situation in England and Switzerland
and the situation in Georgia will be discussed-
what was happening in Georgia at that time,
which problems (among them-scientific) were to
be solved. This lyrical digression help us to
make motivation in pupils (Kask, Rawn, 2000;
Freemantle, 1991).

For example, the opinion of some
teachers and pupils are adduced about
computer-educational program in chemistry for
basic schools (the originals of forms are kept in
working-room of our group).

Teachers:

1 want to ask you to create such
programs for high classes”. The chemistry

teacher of 16" public school Kh. Nozadze;
“You must continue your work!!! To show

animated experiments is very useful, especially
in such schools, where they have not

laboratories, but have computer.“ The chemistry
teacher of 165" public school N. Nadiradze;

‘I had adopted your uncommon idea with
great pleasure. | am delighted, | like it very much!
| hope you will contact with me after
innovations.” The chemistry teacher of 2" public
school Kh. Bregadze;

‘1 greet this innovation, | shall always

have desire to use it.” The chemistry teacher of

100" public school Msvenieradze;

7" class

“‘When studding the classes of chemical
compounds we use computer program. It is very
interesting. Afterwards we ask teacher and he
carried out the experiment between sulfuric acid
and sugar. It was identical to what we had seen
in program. It is nice, if it will continues in such a
way, we shall become chemists. Such lesson is

very interesting and we want more lessons.”
“The teacher had taken us to the

informatics room. She had explained the
properties of water and we had watched

chemistry program. | like “You are vineyard’,
bubbles of soap. At home | had done it myself”.

“Show it again. We had understood it. |

had remembered how to construct and represent
chemical formula. The Georgian dance between
Fe and S is bright. | am interested what | had

seen in computer.”
‘I had understood well and remembered

mixers, the methods of their division on

components. We often can’t carry out the
experiments, therefore | wont to study chemistry
by this program.”

8" class:

‘I think such lessons must be held in

every classes. It is one of the way to give
knowledge to the child, which is not interested in
chemistry. Even though the minimum from the

whole information”.

‘In my opinion, the CD with such themes
must be in every schools, to excite the curiosity
of more pupils.”

‘1 have learned very much about chemical
elements, the Periodic Table, famous chemists.
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Especially  interesting  were  video
materials and clips. You see everything
obviously and get pleasure. | like that the mater
is written clearly and it is easy to understand. |
think that the CD is perfect for all ages and

professions”.

‘More material must be created in future,
to interest pupils and pleasure them by studding
chemistry”.

Cow Mg K, Au Mg AL Na

)T [
b

N 0ocpep F a?

Figure 1. The reaction with Georgian national
dancing

Figure 2. Chemical Theater

CONCLUSIONS:

With the introduction of new technology,
school sstudents have become more interested in
chemistry. After these lessons we receive a
motivated school sstudent, who likes chemistry
and is surprised, because s/he believed

chemistry was a “terrible and dull” subject.

Motivation does not fade. For every subsequent
lesson, their motivation gets stronger. Brief
extract with description of program you can see
at the following link
http://www.youtube.com/watch?
feature=player_embedded&v=JiXSb4Qlaag
http://www.youtube.com/watch?
feature=player_embedded&v=D2RPOfn2j8g
http://www.youtube.com/watch?
feature=player_embedded&v=hPxCb1g-DAY
http://www.youtube.com/watch?
feature=player_embedded&v=D2RPOfn2j8g
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RESUMO

Propelentes soélidos sdo materiais com queima controlada e um dos tipos utilizados como combustivel é
o propelente solido do tipo composite, utilizando NH4CIO, como agente oxidante e alguns aditivos. Dentre eles,
0 CuCr,0,4 destaca-se como acelerador de queima (Shen, 1983; West, 1984; Meyer, 1987; Campos et al, 2010).
Uma grande parte dos sitios sdo ativados pela adsor¢cao dos reagentes e, devido a isso, aumentam a
velocidade da decomposi¢do do NH4CIOs (Rastogi, 1978). No presente trabalho, realizou-se a sintese do
composto CuCr,O, pelos métodos da coprecipitacdo e ceramico, com o propdsito de comparar diferencas
estruturais, térmicas e morfolégicas advindas dos métodos empregados, utilizando as técnicas de DRX, FT-IR,
TGA, DSC, MEV e determinacao da densidade. Os resultados apontam melhores aspectos para o composto
sintetizado pelo método cerdmico, com maior cristalinidade, estabilidade térmica até 1000°C e morfologia mais
definida, com graos apresentando geometrias tetraédrica e octaédrica e tamanho aproximado de 3750nm, bem
proximo ao da literatura, 3700nm (Smith & Snyder, 1969). Entretanto o método cerdmico torna-se mais
dispendioso por utilizar insumos com alta pureza, bem como por utilizar temperaturas elevadas para a sintese
do produto, que € utilizado em grande escala na fabricagdo de propelentes para diversos fins.

Palavras-chave: Cromito de cobre, sintese inorgénica, analise instrumental.

ABSTRACT

Solid propellants are materials with controlled burning and one of the type used as fuel is solid
propellant type composite, NH4CIO,4 using as oxidizing agent and certain additives. Among them, stands out as
CuCr;0,4 accelerator burning (Shen, 1983; West, 1984; Meyer, 1987; Campos et al, 2010). Some of sites are
activated by adsorption of reagents and because of this, increase the speed of decomposition of NH,CIO,
(Rastogi, 1978). In the present study, we performed the synthesis of compound CuCr.O4 by the methods of
coprecipitation and ceramic, for the purpose of comparing structural differences, thermal and resulting
morphological methods employed using the techniques XRD, FT-IR, TGA, DSC, SEM and density
determination. The results show the best aspects to the compound synthesized by ceramic method, with higher
crystallinity, thermal stability up to 1000°C and morphology more defined, with grains having geometries
tetrahedral and octahedral and approximate size of 3750nm, very close to the literature, 3700nm (Smith &
Snyder, 1969). However, the ceramic method becomes more expensive to use high purity raw materials, as well
as use elevated temperatures for the synthesis of the product, which is used widely in manufacturing propellants
for various purposes.

Keywords: cooper chromite, synthesis, instrumental analysis.
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INTRODUGAO

Propelentes solidos s&o materiais cujo
processo de combustdo ocorre de maneira
controlada, de forma a permitir o aproveitamento
da energia liberada para a geracdo de gases,
empuxo em motores-foguete, calor e
acionamento de dispositivos mecanicos. Um dos
tipos de propelentes atualmente mais utilizados
como combustivel de foguetes é o propelente
s6lido do tipo composite, utilizando o perclorato
de aménio como agente oxidante, envolvido por
uma matriz plastica com composicado definida e
alguns aditivos, tais como agentes de cura e
aceleradores de queima (Meyer, 1987; Campos
et al, 2010).

West (1984) e Shen (1983) sugerem que
a ignicao deste material é inicialmente controlada
pela adicdo de certos Oxidos de metais de
transicao, entre eles Fe;O;, MnO,, Cr,0;, CuO e
cromito de cobre (llI), CuCr;0,, sendo que este
ultimo destaca-se por apresentar atividade
catalitica superior aos demais. Esses materiais
tém a funcdo de acelerar e estabilizar a
decomposi¢do térmica do agente oxidante
perclorato de aménio, NH,CIO4, a temperatura
ambiente e apresentam esta propriedade devido
ao grande numero de defeitos em sua estrutura
cristalina. Sendo assim, uma grande parte dos
sitios sdo ativados pela adsor¢édo dos reagentes
e, devido a isso, aumentam a velocidade da
decomposi¢do do NH,CIO, (Rastogi, 1978). Este
fato desperta o interesse para o estudo do
cromito de cobre (ll) aplicado a decomposigao
térmica do perclorato de aménio (El-Awad, 2000;
Boldyrev, 2006; Prajakta, 2008; Inder, 2009).

O Cromito de cobre (ll) deriva da
estrutura cristalina do tipo espinélio, pela
compressao ao longo de um dos eixos,
resultando em uma cela unitaria tetragonal. A
distribuicdo atdbmica € normal, onde os atomos
de cobre ocupam sitios tetraédricos, com quatro
atomos de oxigénio vizinhos nos vértices de um
tetraedro distorcido e os atomos de cromo
ocupam os sitios octaédricos, com seis atomos
de oxigénio vizinhos nos vértices de um octaedro

distorcido, Figura 1. (Yé, 1994).

Figura 1- Estrutura esquematica do CuCr;0,

Estudos térmicos mostram que ocorre
mudanca de fase do sistema cristalino da
estrutura do cromito de cobre (lIl), de tetragonal,
com grupo espacial |14,/amd para cubico, com
grupo espacial Fd3m a temperatura aproximada
de 550°C (De et al, 1982; Padmanaban, 1990).

O cromito de cobre (Il) também se
destaca em outras aplicagbes, tais como em
materiais refratarios, onde as condi¢des
atmosféricas do forno oscilam de alcalino para
neutro (Papp, 1997) e na hidrogenacgéo catalitica
de aldeidos para obtengdo de alcoois
(Calingaert, 1934).

Este trabalho tem como objetivo sintetizar
o cromito de cobre pelos métodos da
coprecipitagdo e ceramico e  posterior
comparagdao das caracteristicas estruturais e
térmicas dos produtos obtidos pelos dois
métodos.

PARTE EXPERIMENTAL

O cromito de cobre (ll) foi sintetizado por
dois métodos distintos: método da coprecipitacao
e método ceramico (método dos oxidos). Em
seguida, foram feitas medidas fisicas nos
compostos, para a determinacdo de suas
caracteristicas estruturais e térmicas.

Para a sintese do cromito de cobre (Il)
pelo método da coprecipitacdo foi preparada
inicialmente  uma  solugdo 0,18molL”" de
dicromato de potassio, neutralizada em seguida
com hidroxido de aménio concentrado, até
mudanca de coloracdo de alaranjado para
amarelo, em pH igual a 8,0. Em seguida,
adicionou-se solugdo 4molL" de sulfato de cobre
pentahidratado, obtendo-se um precipitado
marrom de cromato basico de cobre. Efetuou-se
filtracao a pressao reduzida, seguida da lavagem
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do precipitado e posterior secagem em estufa a
110°C (Calingaert, 1934; Faillace, 2001,
Kawamoto, Pardini & Rezende, 2004 e Edrissi,
Hosseini, Soleymani, 2011).

O composto obtido foi triturado, peneirado
a 250 mesh e calcinado a temperatura de 500°C
por 2 horas em atmosfera de ar (Faillace, 2001;
Stroupe, 1949).

Para a sintese do cromito pelo método
ceramico, misturaram-se quantidades
estequiométricas de 6xido de cromo (lll), Cr.0O5 e
6xido de cobre (Il), CuO, na proporgao molar de
1:1 e, em seguida, calcinou-se a mistura a
900°C/24h em cadinho de platina na forma de
pastilhas (Faillace, 2001; Dollase, 1997,
Manoharan,1990).

Para a caracterizacdo dos produtos
obtidos pelos métodos empregados, utilizaram-
se as medidas fisicas descritas a seguir. Para a
analise por Difratometria de Raios-X (DRX), foi
utilizado o método do pd, com radiagcdo Cuka
(1,5418A), com filtro de niquel, em equipamento
JEOL 80/30 e os dados foram analisados pelo
programa PCPDFWIN (Windows pdf2, 1998)
com banco de dados JCPDF. Os dados de DRX
usados no programa DICVOL (Louér, 1992)
foram também obtidos no equipamento JEOL
80/30, nas mesmas condigdes em que foram
analisados os dados anteriores.

A Espectroscopia de Infravermelho por
transformada de Fourier (1V), foi utilizada para a
varredura dos espectros na regido de 4000 a
400cm™ com resolugdo de 4cm”, usando-se
pastiihas de KBr, em equipamento NICOLET
MAGNA-IR 760.

A Microscopia Eletrénica de Varredura
(MEV) foi realizada no Microscopio Eletrénico
DSM 960 fabricado pela empresa ZEISS, tensao
de 20kV, com ampliacdo até 10000X e escala
de 1um para o produto obtido pelo método da
coprecipitagao, e 5000X e escala de 2um para o
produto obtido pelo método ceramico.

Para obtengcdo das curvas de Analise
Termogravimétrica (TGA), utilizou-se para a
analise cerca de 3mg de amostra, submetendo-
se a uma faixa de temperatura de 30 a 1100°C,
em cadinho de platina, com razdo de
aquecimento de 5°C/min e fluxo de gas
nitrogénio com vazao igual a 50mL/min, realizada
em equipamento TGA-50 da SHIMADZU.

Utilizou-se cerca de 3mg de amostra para

a obtencdo das curvas de Calorimetria
Diferencial de Varredura (DSC), aquecendo-se
em cadinho de platina a uma faixa de
temperatura de 30 a 650°C, com razdo de
aquecimento de 5°C/min e fluxo de gas
nitrogénio com vazao igual a 50mL/min, realizada
em equipamento SHIMADZU DSC-50.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

O método da coprecipitagao consiste na
sintese do produto sob condigdes controladas,
onde obtém-se um gel de cor marrom, cromato
basico de cobre, Equacdo 1, que, apds
tratamento térmico a 500°C, forma um material
policristalino, de coloragdo preta, CuCryQs,
reacao 2 (Faillace, 2001; Yé,1994). Aumentando-
se a temperatura de calcinagao do produto para
600°C, observa-se a mudanca de coloragao de
preta para cinza escuro com aspecto brilhante,
devido a formacao de uma outra fase, CuzCr,0,,
reacéo 3 (Shukla, 1984).

ZCUSO4(aq)+ KszzO7(aq)+4N H3(aq)+3Hzo(|) -

2CU(OH)NH4CI"O4(5)+KQSO4(aq)+(NH4)2SO4aq) (Eq 1)
2CU(OH)NH,CrO4s) - CuOp) + CuCr:Osey  (Eq. 2)
CUCF204(3)+CUO(S) - CUsz204(s)+1/202(g) (Eq 3)

A sintese do CuCr,0O, foi analisada por DRX,
sendo os resultados mostrados na Figura.

Aquecendo-se o composto a 500°C, Figura
2B, pode-se notar a presenga de um pico
expressivo de intensidade da reflexdo em
20(°)=35,48, indicando a formagcdo de uma fase
com cristalinidade acentuada. A temperatura
aproximada de 550°C ocorre a mudanga do
sistema cristalino do composto, de tetragonal
para cubico (De et al, 1982; De et al, 1981;
Padmanaban, Avasthi & Ghose, 1990).

A obtencéo da fase tetragonal de CuCr,04
pelo método ceramico, Figura 2A, através da
calcinagdo da mistura dos éxidos a 900°C por 24
horas, mostrou para os resultados de DRX que a
fase tetragonal obtida para o composto CuCr,O4
apresenta acentuado perfil cristalino e com os
picos de difracdo mais importantes bem
definidos, observado pela presenga de
intensidades das reflexdes em 26(°)=29,60;
31,08; 35,20 e 37,72. Além disso, nesta fase
observa-se que as reflexdbes dos oOxidos de

PERIODICO TCHE QUIMICA « www.periodico.tchequimica.com « Vol. 10 N. 19.
* ISSN 1806-0374 (impresso) * ISSN 1806-9827 (CD-ROM) + ISSN 2179-0302 (meio eletronico)
© 2011. Porto Alegre, RS. Brasil 32



origem encontram-se presentes com
intensidades bem inferiores as demais, de
acordo com a Equacgao 3.

M—ﬂﬁ! -
’ L]
L ] L 'y A ﬁ__L._J._. ;l_ X

LA R RN LR RN AR RN RN RNl
2.0 22.0 420 G20

INTENSIDADES {u.a.)

P e

28(7)

Figura 2 - DRX do CuCr;0, obtido pelos
meétodos: (A) tratamento térmico da mistura de
oxidos a 900°C/24h e (B) precipitado aquecido a
500°C obtido por coprecipitagéo.
CuOg) + Cr0s65 — CuCraOys (Eq 4)
Pela sobreposicdo dos difratogramas
referentes aos compostos obtidos por ambos os
metodos, Figuras 7A e 7B, observa-se que o
composto sintetizado pelo método ceramico
apresenta melhor perfil, com reflexdes de maior
intensidade e melhor definidas com largura a
meia altura menores do que para o composto
sintetizado pelo método da coprecipitagao,
sendo, portanto, mais cristalino do que este.

Tabela 1. Parametros da cela unitaria obtidos

pelo programa DICVOL dos compostos
sintetizados pelos métodos cerédmico e
coprecipitagéo.

cela literatura | ceramico | coprecipitagao

a=b (A) 6,033 6,035 6,023
c (A 7,782 7,779 7,820
a=p=y (°) 90 90 90
V(A)? 283,31 283,31 283,73
F (30)=52 | (13)=17,5 (11)=13,9

Visando a verificagdo de possiveis
alteragdes na estrutura do cromito de cobre (ll),
provenientes dos métodos de sintese
empregados, foi feito um estudo mais detalhado
deste aspecto pela técnica de difragao de raios-x,
realizando a indexacdo dos respectivos

difratogramas de po6 pelo método dicotdbmico,
utilizando o programa DICVOL91 (Louér, D.,
DICVOL91 — VERSAO PC, 30/12/1992) dados
obtidos para ambos o0s compostos foram
comparados com os da literatura, conforme
Tabela 1 (Bergerhoff et al., 1983).

Este procedimento revelou que as
reflexdes obtidas puderam ser indexadas como
pertencentes a uma cela unitaria tetragonal, com
0s respectivos parametros previamente
tabelados, onde F trata-se da figura de mérito, ou
seja, Fn = N/[A20]Ngoss, sendo Nposs 0 NUmero de
possiveis linhas de difragdo, N sdo as linhas de
difracdo observadas e [A20] o valor da
discrepancia entre os valores de 26 observados e
calculados (Faillace, 2001).

Os pardmetros da cela unitaria
encontrados para ambos os compostos sdo bem
proximos aos da literatura, principalmente os
obtidos pelo método ceramico. Além disso, o
valor de F, que determina a exatiddo na posi¢cao
e no perfil das linhas de difragcéo, foi maior para o
composto sintetizado pelo método ceramico,
demostrando que o mesmo possui um perfil mais
completo do difratograma e uma melhor exatidao
do que os dados obtidos para o método da
coprecipitagao.

O numero revelado a partir dos dados de
difracdo do composto obtido pelo método
cerdmico confirma possuir este um perfil de
difracdo com precisdo maior do que o sintetizado
via coprecipitagao.

Tais resultados apontam que o composto
sintetizado pelo método cerdmico €é mais
cristalino do que o composto obtido pelo método
da coprecipitacdo. Além disso, possui um
numero de defeitos menores, ou seja, um
ordenamento estrutural a longa distancia bem
maior do que o composto obtido pelo método da
coprecipitagao.

Os espectros de |V, figura 3, do composto
sintetizado por coprecipitagdo mostram a
formacao estrutural a curta distancia do material
CuCr,0,, pelo perfil e posicdo das bandas a 511
e 614cm™, referentes a presenca do grupo Cr.O,?
(Arséne et al, 1978).

Pela espectroscopia, figura 3A, verifica-
se, de maneira geral, a formagao estrutural a
curta distancia do material CuCr.O, , pelo perfil e
posicdo das principais bandas referentes a

PERIODICO TCHE QUIMICA « www.periodico.tchequimica.com « Vol. 10 N. 19.
* ISSN 1806-0374 (impresso) * ISSN 1806-9827 (CD-ROM) + ISSN 2179-0302 (meio eletronico)
© 2011. Porto Alegre, RS. Brasil 33



presenca do grupo Cr.0.% v, e v a 521 e
614cm™. Observou-se também, figura 3A, uma
banda a 408cm” de baixissima intensidade,
correspondente ao precursor oxido de cromo (l11),
e as bandas de estiramento Cr-O v, e vy, bem
intensas e definidas a 521 e 614cm™
respectivamente, provenientes da formacgao da
fase tetragonal de CuCr,O, (White &
Deangelis,1967).

Além disso, é importante ressaltar que
ndo foi possivel observar a presenca das bandas
a 441 e 534cm™, correspondentes ao precursor
oxido de cobre (Il), e nem as bandas a 444 e
566cm™, que correspondem ao precursor Oxido
de cromo (lll), tendo em vista que estas podem
encontrar-se sobrepostas aquelas que
correspondem ao composto formado, cromito de
cobre (Il), CuCr,0O4. Apenas a banda a 614cm™ é
comum aos espectros do cromito e do 6xido de
cromo (lll), devido a ligacao Cr-O existente em
ambos o0s compostos. A mistura apresenta
também uma banda estreita a curta distancia, em
475cm™, com desdobramento em 520cm
correspondente ao estiramento v, do composto
cromito de cobre (ll) sintetizado, além de outra
banda estreita a 590cm™ com desdobramento em
615 cm™, referente a vi do mesmo composto.

Analisando o composto pela técnica de
espectroscopia de infravermelho, Figura 3, itens
(A) e (B), verificou-se um melhor perfil do
espectro do composto sintetizado pelo método
ceramico, mostrando bandas correspondentes
aos estiramentos v, e v, com maior intensidade e
melhor definicdo do que o método da
coprecipitagao.

(A)

TRANSMITANCIAS (u.a.)

T T T
4000 3000 2000 1000

NUMERO DE ONDA (cm ')

Figura 3 — Espectros de |V do CuCr,0, obtido
pelos dois métodos: (A) tratamento térmico da
mistura de oxidos a 900°C/24h e (B) precipitado
aquecido a 500°C por coprecipitagéo.

O ion livre Cr,042 possui simetria Oh,
portanto devia-se esperar seis modos normais de

vibracdes fundamentais (White &
Deangelis,1967), ou seja:
I =A«(R) + E4«(R) +4T1(R,IV) (Eq 5)

destes, somente possui atividade infravermelho
0s modos T,

Sendo assim, pode-se dizer que o
espectro de infravermelho na regido de 4000-
400cm™ para o ion Cr,0,2 apresenta um nimero
de quatro vibragdes caracteristicas.

As bandas de absorc¢ao caracteristicas da
presengca dos modos vibracionais do octaedro
Cr,042, relativas ao composto CuCr,O, obtido
pelos dois métodos ja descritos, sdo comparadas
com as absorgdes encontradas na literatura e as
divergéncias entre os valores encontrados na
literatura para os modos vibracionais Ui e [z do
composto obtido pelo método da coprecipitagéo
ocorre devido ao método de sintese utilizado,
obtendo compostos com diferentes graus de
ordenamento estrutural a curta distancia
(Faillace, 2001).

As micrografias que representam as
morfologias dos compostos obtidos pelo método

ceramico e por coprecipitacdo podem ser

observadas nas figuras 4A e 4B,

respectivamente.

Na figura 4B, tem-se a micrografia do
CuCr,0, obtido pelo método da coprecipitacao,
na qual se verifica um agregado de particulas
pequenas e irregulares, com superficie rugosa e
tamanhos que variam de 160-180nm. Tal
morfologia é tipica de materiais sintetizados por
esse meéetodo com posterior calcinagao
(Medeiros,1995).

O composto obtido pelo método ceramico,
figura 4A, exibe particulas bem maiores do que
as observadas para o gel aquecido a 500°C,
apresentando tamanho aproximado de 3750nm,
bem préximo ao da literatura (3700nm) (Smith &
Snyder, 1969). Além disso, pode-se notar que os
graos possuem formas geométricas definidas
como tetraédricas e octaédricas.

Portanto, pode-se observar que o
composto obtido pelos dois métodos possuem
morfologias com acentuadas diferencas, que

PERIODICO TCHE QUIMICA « www.periodico.tchequimica.com « Vol. 10 N. 19.
* ISSN 1806-0374 (impresso) * ISSN 1806-9827 (CD-ROM) + ISSN 2179-0302 (meio eletronico)
© 2011. Porto Alegre, RS. Brasil 34



influenciam em suas propriedades térmicas,
como verificado no estudo do comportamento
térmico realizado a seguir.

Figura 4 — Micrografia do CuCr,O, obtido pelos
meétodos: (A) cerdmico e (B) coprecipitagéo.

O comportamento térmico do cromito de
cobre (ll) sintetizado pelo método de
coprecipitagdo observado por termogravimetria
(TGA), figura 5B, mostrou possuir estabilidade
térmica até 600°C, apresentando perda de
massa de 96% a partir deste ponto. Tais
resultados confirmam relatos, dando conta que
alteragdes estruturais no composto CuCr,O, com
perda de massa e consequente formacido de
CuxCr,04 ocorram acima desta temperatura
(Shukla,1984).

Por outro lado, para o método ceramico,
figura 5A, a curva de TGA do material sintetizado
mostrou possuir este estabilidade térmica até
1100°C, ndo se observando perda de massa
nesta faixa de temperatura, ou seja, este
apresenta uma estabilidade de 500°C maior do
que o sintetizado pelo outro método.

A curva de calorimetria diferencial de
varredura (DSC) para o método da
coprecipitagdo, figura 6B, apresenta um pico
exotérmico a 240°C, decorrente de uma
transicdo ordem-desordem, proveniente de um
possivel rearranjo da cela unitaria do composto.
Ao se atingir a temperatura de 550°C, observa-se
o surgimento de um pico endotérmico, que pode
corresponder tanto a mudanca do sistema
cristalino do composto, de tetragonal para cubico
(De et al, 1982; De et al, 1981; Padmanaban,
Avasthi & Ghose, 1990), como também a perda
de massa verificada na curva de TGA durante a
decomposigdo térmica do CuCr;Os; quando o
sistema atinge a temperatura de 600°C. Os
resultados obtidos pela curva de DSC para o
composto sintetizado pelo método ceramico,
figura 6A, ndo apresentam eventos térmicos até

a temperatura de 650°C, denotando um perfil
bem diferente daquele encontrado para o
composto obtido por coprecipitacéo.

Sendo assim, pode-se dizer que o
composto CuCr,0, obtido pelos dois métodos de
sintese apresentam comportamento térmico bem
distintos. O composto sintetizado pelo método
ceramico, embora obtido a alta temperatura de
900°C por 24 horas, possui estabilidade térmica
até 1100°C, enquanto o do método da
coprecipitagdo, apesar de ter sido obtido a uma
temperatura mais baixa, 500°C, é bem menos
estavel, iniciando a sua decomposicado a 600°C,
o0 que confere uma diferenga de 500°C de
estabilidade térmica para os dois casos. Essa
diferenca se deve a variagdo de morfologia,
tamanho de particulas, etc (Vallet,1972).

N

A)

PERDA DE MASSA (u.a.)

.00 200.00 400.00 600.00 $00.00 1000.00

TEMPERATURA (°C)

Figura 5 — Curva TGA do CuCr,0,o0btido pelos
meétodos: (A) cerdmico 900°C/24h e (B)
coprecipitagéo.

/_/_\_'_/_/_/f\/ ®
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-
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Figura 6 — Curva DSC do CuCr;O,obtido pelos
meétodos: (A) ceramico 900°C/24h e (B)
coprecipitagéo.

O valor encontrado para a densidade real
do composto obtido pelo método da
coprecipitagdo foi de 4,511g.cm3, bem préximo
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ao valor encontrado em literatura (4,500g.cm™)
(Manoharan, 1990). Entretanto, o composto
obtido pelo método cerdmico apresenta-se mais
denso do que o do método anterior, ou seja,
5,498g.cm3, bem maior do que o encontrado
para a fase descrita em literatura. Este fato pode
ser atribuido a diferencas de morfologia dos
compostos (Medeiros, 1995).

Tendo em vista os resultados
apresentados para os compostos obtidos pelos
métodos empregados, percebe-se que o
sintetizado pelo método cerdmico possui
aspectos estruturais, térmicos e morfolégicos
superiores ao composto obtido pelo método da
coprecipitagao, verificado por possuir maior
cristalinidade e estabilidade térmica, bem como
morfologia mais definida.

CONCLUSOES:

A fase tetragonal do CuCr,O4 pode ser sinte-
tizada pelas duas metodologias propostas: méto-
do ceramico e método da coprecipitagao. Os
materiais apresentam comportamento estrutural,
morfoldgico e térmico distintos para os métodos
propostos, de acordo com as técnicas de DRX,
FT-IR, TGA, DSC, MEV e determinacao da den-
sidade. Entretanto, ambos os métodos mostra-
ram-se adequados para sintetizar o composto a
ser utilizado como acelerador da decomposi¢ao
térmica do oxidante NH,CIlO, de propelentes sdli-
dos. Em contrapartida, esse método torna-se in-
viavel economicamente, pois os insumos utiliza-
dos sao de alta pureza para prensagem e calci-
nacdo a custos bastante elevados. O produto
mais indicado para ser utilizado em propelentes
sélidos € o sintetizado pelo método da coprecipi-
tacao, por utilizar reagentes de baixo custo e po-
der ser obtido em quantidade adequada para ser
utilizado como aditivo de propelentes.
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RESUMO

Os cloretos de lantanio, neodimio e érbio foram preparados a partir dos seus respectivos 6xidos em
suspensdo aquosa com adicdo lenta de acido cloridrico e posteriormente colocados em dessecador. Os
compostos foram caracterizados através da titulagdo complexométrica com EDTA, termogavimetria (TG) e
condutancia molar. As curvas TG foram realizadas em ar sintético e verificamos suas estabilidades térmicas, e
o processo de decomposicao térmica. Os resultados obtidos pela titulagédo e pela TG possibilitaram estabelecer
a estequiometria dos complexos, que se apresentaram como: LaCl;.7H,O, NdCI;.6H.O e ErCl;.7H,O. A
condutancia molar, em agua, nos informou um tipo de eletrdlito 1:3, evidenciando que os ions cloretos nao
estdo coordenados ao lantanideo e se encontram fora da esfera de coordenagéo nestes sais complexos.

Palavras-Chave: cloretos de lantanideos, sais complexos, condutancia molar.

ABSTRACT

The lanthanum, neodymium and erbium chlorides were prepared from your respective starting oxides in
aqueous suspension with slow addition of hydrochloric acid and later placed in desiccator. The compositions
were characterized through of the complexometric titrations with EDTA, thermogravimetry (TG) and molar
conductance. The TG curves were accomplished in synthetic air and we verified your thermal stabilities, and the
process of thermal decomposition. The results obtained by the titration and for TG they made possible to
establish the stoichiometry of the compounds that came as: LaCl;.7H,0, NdCl;.6H,0 e ErCl;.7H,O. The molar
conductance, in water, informed us a type of electrolyte 1:3, evidencing that the ions chlorides is not
coordinated to the lanthanides and they are out of the coordination sphere in these complex salts.

Keywords: lanthanides chloride, complexes salts, molar conductance

Introducgao Recebem o nome de lantanideos,
lantandides, ou ainda terras-raras, o conjunto
ou série de elementos localizados no periodo 6
Lantanideos da tabela peridédica com numeros atbémicos que
vao do lantanio (La, Z = 57) ao lutécio (Lu, Z =
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71). Juntamente com os actinideos, esse
conjunto constitui os elementos de transigéo
interna. [LEE, 1996; Heslop, 1973; COTTON,
1988; HUHEY, 1983; Greenwood, 1986; Hart,
1987; Shriver, 1994].

O nome ¢é derivado do elemento quimico
que inicia a sequencia, o lantanio, sendo que o
termo terra-rara foi usado, inicialmente, para
descrever qualquer 6xido de ocorréncia pouco
conhecida. Com um total de quinze
componentes, o0s elementos deste grupo
possuem propriedades fisicas e quimicas
semelhantes as do lanténio, justificando assim o
nome com que sdo designados. Na tabela
periddica, os lantanideos estdo situados abaixo
da lista convencional, ao lado dos actinideos,
formando uma tabela mais bem distribuida.
Algumas tabelas situam este conjunto entre os
elementos bario (Ba) e hafnio (Hf), tornando a
tabela muito mais longa. Os lantanideos,
quando puros, sido brilhantes e de coloracao
prateada. Em alguns casos, o contato com o
oxigénio do ar faz com que sejam reduzidos a
p6 em poucos dias. [MOELLER, 1975]

Segundo recomendacbes da IUPAC
(Unido Internacional de Quimica Pura e
Aplicada), usa-se o termo lantanideo para
designar os elementos do lantanio ao lutécio e
terras raras quando aos lantanideos sao
incluidos o escandio (Sc, Z = 21) e o itrio (Y, Z
= 39) [Leigh, 1990].

Suas propriedades fisicas e quimicas
variam significativamente quando as
substancias derivadas das  terras-raras
apresentam impurezas quando combinam com
outros elementos, principalmente no que se
refere a seus pontos de fusdo e ebuligio.
[MOELLER, 1975]

Descobriu-se na Suécia do final do
século XVIII uma série de minerais que
receberam a denominacdao de terras-raras e
compreendiam  elementos  quimicos de
caracteristicas peculiares. Os terras-raras
comecaram a ser isolados a partir de 1839,
quando C. G. Mosander isolou o cério e o
lantanio, e mais tarde, em 1843, o itrio, o térbio
e o érbio. [MARTINS et.al., 2005]. Outros onze
elementos foram isolados até o inicio do século
XX, e finalmente em 1945, cientistas
americanos observaram e isolaram o promécio
a partir de produtos de fissdo do uranio-235. A
estrutura atbmica desses elementos,

conhecidos posteriormente como lantanideos,
foi explicada apds a descoberta do conceito de
orbitais. Os lantanideos apresentam
propriedades quimicas semelhantes e seu raio
atbmico vai diminuindo conforme aumenta o
numero atémico, porém em variagdes nao muito
grandes. [LEE, 1996].

A industrializacdo dos lantanideos
comega com o seu emprego na fabricacdo de
camisas de lampides. Suas propriedades vao
se tornando mais conhecidas e seus compostos
sdo cada vez mais utilizados, como na
producao de ligas piroféricas para isqueiros,
baterias recarregaveis e aplicacoes
metalurgicas diversas. Hoje em dia o uso dos
lantanideos € bastante diverso, como por
exemplo, matéria-prima de catalisadores
destinados ao tratamento de emissbes
automotivas e no cragueamento do petréleo.
Sao ainda empregados na fabricagao de lasers
e em materiais luminescentes, l|ampadas
fluorescentes e tubos de raios catédicos de
aparelhos de televisdo, além de outros usos
semelhantes. Deste grupo, o que encontra
maior aproveitamento atualmente €& o cério
[Zinner, 1982].

Metodologia

Foram sintetizados os cloretos de terra
raras (de Lantanio, de Erbio e de Neodimio) a
partir dos seus respectivos Oxidos, em
suspensao aquosa, com adig¢ao lenta de acido
cloridrico concentrado (reacédo 1:10), em
excesso, sob agitacdo constante, e em seguida
deixado para secar em banho-maria a uma
temperatura de 60 °C, até a formagdo de
cristais. Posteriormente, foi colocado no
dessecador a fim de secar o sal para retirar a
umidade presente, segundo procedimento ja
utilizado [MELO et al., 2009].

Apds a sintese dos cloretos, foram

realizadas algumas  caracterizagbes. As
técnicas  utilizadas foram a titulagcao
complexométrica com EDTA, a analise

termogravimeétrica e a condutancia molar.

Em primeiro lugar foi feita a titulacdo
complexométrica com EDTA. Foi utilizada uma
solugdo tampao de acido acético-acetato de
sddio com pH 5.8, alaranjado de ortoxilenol
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(como indicador) e piridina (como agente
complexante auxiliar). Essa titulagdo tem por
finalidade nos fornecer a estequiometria dos
compostos sintetizados, através da analise
direta do teor de metal. Com os resultados da
titulacdo foram calculadas as massas molares
dos compostos e a quantidade de agua na
esfera de coordenagao do metal. Com o volume
do titulante EDTA, foi possivel estipular as
estequiometrias dos compostos, a partir das
equacoes:

i) Massa molar da amostra

Mam = mam/[Nedta-Vedta (L)]

i) Numero de mols de agua de hidratacao

nHO = [Mam — Msa anidro]/MHZO

onde, m., € a massa da amostra titulada com
EDTA, Nesta € Vewta S80 respectivamente a
concentracao normal (normalidade) e o volume
em litros gasto do titulante, Msa aniero € @ massa
molar do sal anidro, M0 € a massa molar da
agua [MELO et al., 2009].

Em segundo lugar, foi realizada a
termogravimetria, que € uma técnica
termoanalitica na qual a variagdo de massa da
amostra (perda ou ganho) € determinada em
funcao da temperatura ou do tempo, enquanto a
amostra é submetida a uma programacgéao
controlada de temperatura. As curvas
termogravimétricas foram feitas através do
equipamento Shimadzu TGA-50H com
uma razao de aquecimento de 10°C
min”', sob atmosfera dindamica de ar
sintético. Com os resultados obtidos foi feito
0os calculos das porcentagens de perda de
massa em funcao da temperatura.

Seguidamente, foi utilizada a técnica de
caracterizacdo: por condutancia molar, através
de um condutivimetro digital QUIMIS,
modelo Q405, para medir a condutividade
dos compostos e do solvente (agua
deionizada), realizada a uma temperatura de
25 °C, segundo método descrito por Geary
[GEARY, 1971], que foi repetida em triplicata.

Na condutancia, obtivemos primeiro, o
valor da constante de célula (K:) do
equipamento, por meio de uma solugdo padrao
de KCI 0,1 mol/L. Em seguida, realizamos as
medidas das condutéancias dos sais complexos.

O uso de medidas de condutancia
eletrolitica €& de grande aplicagdo como
informacao de partida, para a elucidacdo da
provavel estequiometria e simetria de um dado
complexo. A partir da determinacdo da
interagdo entre o cation metalico e o anion,
obtidos em solugbes com solventes especificos,
pode-se, com a estequiometria proposta, avaliar
a possibilidade de coordenagao dos ligantes e
estimar, em alguns casos, a possivel
estequiometria dos compostos [GUTTMAN,
1976]. Segue abaixo o desenvolvimento dos
célculos realizados.

A resisténcia R de um condutor uniforme
com uma secao transversal € proporcional ao
comprimento | e inversamente proporcional a
secdo transversal da area A do condutor,
segundo a Equacao 1.

)  R=plA=(1/x).IA=1L Eq. 1

A constante da substidncia p, é
conhecida como resisténcia especifica ou
resistividade, kK € a condutancia especifica ou
condutividade e L a condutancia, que é o
inverso da resisténcia (L=1/R). A relacado /A, é
conhecida como constante da cela e possui
dimensdo cm”. Normalmente usa-se p para
condutores metalicos e k para eletrélitos. Desta
forma a condutividade para uma solugado de
eletrdlitos é dada pela Equagao 2, onde kK tem
dimensdes: Q' cm™ No sistema S| o simbolo
para condutancia é S (Siemens) e a unidade de
condutividade é Siemens por metro (S m™).
Onde 1S =1 Q" [ATKINS, 1990]

i) L = k.A/l = k.1/K, Eq. 2

Ao medir a condutividade de uma
solugdo, as dimensdes da célula (comprimento
e area entre os eletrodos) podem ser
determinadas. Contudo, a célula € normalmente
calibrada com uma solucdo de condutividade
conhecida e a razdo da medida da
condutividade a ser tabulada da solugdo
conhecida fornece diretamente a razdo do
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comprimento pela segao transversal da célula

I/A. Esta razdo é também conhecida como a
constante da célula e é determinada usando
solugdes de KCI de condutividade conhecidas.
[ATKINS, 1990]

De acordo com a Equacido 2 a
condutadncia L registrada no equipamento é
multiplicada pelo inverso da constante da
célula. A condutividade do solvente é diminuida
da condutividade da solugéo determinada.

A condutividade ndo é apropriada para
comparar eletrolitos devido a forte dependéncia
em relacdo a concentracdo dos mesmos. Para
este proposito €& melhor determinar a
condutividade molar (Awv). Esta é determinada a

partir da constante de célula K. e da
concentragao molar M da substancia na solugao
eletrolitica conforme Equagdo 3. [MOORE,
1976].

iii) /\M = (Lso|u - Lso|v).Kc.103/M Eq 3
onde:

Aw - Condutancia Molar (S cm? mol™)

Lsow — Conduténcia Molar da solugéo (Siemens -
S)

Lsov — Condutancia Molar do solvente (Siemens
-S)

K. — Constante de célula (cm™)
M — Concentragao Molar da solugao (Mol/L)

Resultados e Discussoes:

De acordo com os resultados obtidos
pela titulacdo complexométrica com EDTA e
pela analise térmica, mostrados na tabela 1. Foi
possivel estabelecer a estequiometria dos
cloretos de lantanio, de neodimio e de érbio.

Analisando as curvas
termogravimétricas observamos de um modo
geral, que as primeiras perdas da
decomposi¢cao dos complexos de lantanideos
se devem a saida das moléculas de aguas que
estdo na esfera de coordenagao. Essas perdas
comecam aproximadamente em 118 °C e se

estendem até 270 °C, onde ocorrem as perdas
de moléculas de agua que estdo ligadas mais
fortemente. Apds essa etapa, para os
compostos de cloreto de lantanio e cloreto de
neodimio, foi proposto que ha reagdo com
oxigénio molecular proveniente do ar sintético,
com formagado de oxicloretos como residuo, e
saida parcial de cloro como cloro molecular. Em
relagdo ao cloreto de érbio, apds a etapa das
perdas de moléculas de agua, seguiu-se uma
etapa na qual ha formagao de um residuo misto
de oxicloreto de érbio e cloreto de érbio anidro,
atribuido pelos calculos, finalizando com a
formacdo do residuo misto de oxicloreto de
érbio e o6xido de érbio na ultima etapa como
residuo e saida parcial de cloro molecular.

Com esta proposta de analise pelas
curvas TG, e juntamente com as atribuigbes da
complexometria, concluimos que o0s sais
complexos apresentam as seguintes formulas:
LaCl;.7H,O, NdCl;.6H,O e  ErCls.7H.0,
conforme apresentado nas tabelas figuras 1, 2 e
3, respectivamente.

Como foi citado acima, o uso da técnica
de condutancia molar, € bastante util para a
elucidagdo da estequiometria e simetria dos
compostos. De acordo com os resultados
obtidos e comparados com a literatura,
observou-se que os cloretos de terras raras
podem ser classificados como tipo de eletrdlitos
1:3, tal como mostrado na Tabela 3.
Comparando os resultados com a literatura,
podemos inferir que esses sais complexos tém
um comportamento tipico de eletrdlito 1:3, pois
eletrélitos do tipo 1:1 temos como exemplo o
composto: PtCl;.3NH;, do qual ha apenas um
cloreto fora da esfera de coordenacédo. Ja para
eletrélitos do tipo 1:2 temos o composto
CoCl,.5NH3, onde ha dois cloretos fora da
esfera de coordenagao. Nos cloretos de terras
raras, temos todos os cloretos, que sao trés,
fora da esfera de coordenacao, levando-nos a
classificar como eletrolitos 1:3. Por fim, temos
como exemplo de eletrdlitos 1:4 o complexo
PtCl;.6NH;, possuindo todos os cloretos na
valéncia primaria (ibnicos e por isso nao
coordenados). Portanto, comparando o0s
resultados obtidos com a tabela pesquisada na
literatura, ha concordancia com o proposto.

Conclusoes:
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De acordo com os resultados, a sintese
e caracterizacdo dos cloretos de terras raras
foram satisfatorias. Os sais apresentaram as
cores caracteristicas dos metais utilizados,
sendo os compostos bastante higroscépicos.
Foram devidamente recristalizados, utilizando a
bomba de vacuo para retirar a umidade
presente. Para a caracterizacdo dos sais foram
utilizadas as técnicas de titulacao
complexomeétrica com EDTA, termogravimetria
(TG) e condutancia molar. As analises
permitiram inferir a estequiometria dos sais de
lantanideos, apresentada na Tabela 1 que
estdo em conformidade com as propostas das
curvas TG mostradas nas Figuras 1, 2 e 3,
indicando as seguintes estequiometrias:
LaCI3.7H20 s NdC|36H20 e ErCI37HgO Os
resultados da condutdncia molar em solugao
aquosa revelaram que os sais hidratados
apresentaram um comportamento tipico de
eletrélitos 1:3, quando comparados com as
medidas experimentais ja relatadas pela
literatura pesquisada [LEE, 1999] e citadas nas
Tabelas 2. A importancia da sintese e
caracterizagdo destes compostos, se deve a
utilizacdo destes sais complexos, como
compostos de partida para a formacdo de
sistemas conversores de luz [ATKINS, 1981;
PITZER, 1965; BERRY et al., 1980; ATKINS,
1983; THOMPSON, 1979; SINHA, 1982].
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Tabela 01 — Resultados da Titulagdo complexométrica com EDTA

METAL | MASSAMOLECULAR n° Hx0O
(g/mol)
Tedr. Exper. | Tedr. | Exper
La 371,40 368,42 7 7
Nd 376,73 370,21 7 6
Er 381,73 395,34 6 7

Tabela 02 — Valores de Condutancia Molar experimentais em solugdo aquosa para compostos

conhecidos, citados pela literatura [LEE, 1996].

ormula Condutancia Molar Numeros Formula de
Empirica (S cm? mol ™) de ions Werner
Nao eletrolitos
PtCl,.2NH3 3,52 0 [Pt(NH3).Cl4]
PtCl,.2NH3 6,99 0 [Pt(NH5).Cl4]
Eletrolitos 1:1
NaCl 124 2 -
PtCl,.3NH3 97 2 [Pt(NH;)sCl5]ClI
PtCl,.NH3;KCI 109 2 K[Pt(NH;)Cls]
Eletrolitos 1:2 e 2:1
CaCl, 261 3 -
CoCl3.5NH3 261 3 [Co(NH5)sClI] Cl,.
PtCl;,.4NH3 229 3 [Pt(NH3).Cl,]Cl,
PtCl,. 2KCI 256 3 K3[PtClg]
Eletrolitos 1:3 e 3:1
LaCls 393 4 -
PtCl,.5NH3 404 4 [Pt(NH3)sCIICl5
CoCl;.6NH; 431 4 [Co(NH5)6]Cl5
Eletrolito 1:4
PtClo.6NH; | 523 | 5 | Pt(NHs)s ]JCl,
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Tabela 3 - Condutancia molar dos cloretos de lantanideos hidratados em solu¢do aquosa a 25 °C.

Compostos Lsolu Lol Concentracédo | Condutancia Molar
(S) x10? | (S) x10° | (mol L") x 10°® (S cm? mol™)

Cloreto de Lantanio 5,10 39,05 1,000 438,48
Cloreto de Neodimio 4,91 39,05 1,000 422,02
Cloreto de Erbio 5,28 39,05 1,000 454,08
TG DrTGA
& mig/min
qo.gol 25809105 %
A6 DA
-1 365 %
0.00
a0.00r File Mame: L& L3000
Detector: TGAS0H
Aoquisition Date 1205028
Acquisition Time 144617
a0.00k Sample Mame: LaCl3 = HZO
119.83 Sample eight: & .570[mg]
Annatation: | .o
70,00k L4 554 %
& 12E\_
By L4576 %
G000 |
50,001
TRl 700 00 300 00 500 00 #0000
Temp [C]

Figura 01 — Curva de analise térmica gravimétrica (TG) do cloreto de lantanio.
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TGA OrTGA

= _mygfmin
313c e
LU 1]
20647 R
—— 10.00
an.0o-
File Name: NOCL3.000
Detectar: TGAEOH
Aoquisition Date 1205030 1.0.10

Aoquisition Time 145029

80.00F Sample Mame:  MdCIZ = H2C
14456 C.5 205 4 Sample Weight: 7.512[mal
Annotation:
15351 % 1o
Fo.00F
177.17C 13T
24040 C
-0.30
G0.00F
1 1 1 1 1 1 -I:I4D
-0.00 200.00 <00.00 G00.00 200.00
Temp [C]

Figura 02 — Curva de analise térmica gravimétrica (TG) do cloreto de neodimio.
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Figura 03 — Curva de analise térmica gravimétrica (TG) do cloreto de érbio.
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RESUMO

O programa PIBID que vém em favor da melhoria do ensino nas escolas publicas, na UERN o
programa visa atender o fortalecimento inicial dos estudantes de licenciaturas através de praticas académicas
inovadoras. Nesse sentido, foi realizada uma pesquisa utilizando a técnica de entrevista semi- estruturada, com
a finalidade de caracterizar a Gestao Escolar e a Atuacdo Docente, nas disciplinas de ciéncias naturais e
matematica de uma escola de Mossor6/RN, tendo como objetivo coletar informagdes referentes as rotinas
escolares e aos programas curriculares, com o propésito de subsidiar as atividades docentes. Assim, através
dessa atividade, pode-se verificar na escola investigada a dificuldade de planejamento, e em consequéncia
disso a existéncia de um Projeto Politico Pedagdgico defasado, falta de sintonia entre professores, gestores,
alunos e comunidade, e que o conselho existente na escola esta desativado por falta de tempo e interesse dos
envolvidos e por esse mesmo motivo os docentes ndo buscam sua formagéo continuada. Com isso, a pesquisa
proporcionou conhecer a rotina e os problemas da escola, para assim fornecer sugestdes metodolégicas e
mecanismos de superacgéo e dessa forma proporcionar melhorias na gestédo, organizagao escolar e docéncia,
adequando a educacéo nesta instituicao.

Palavras-chave: Ensino-aprendizagem, semi-estruturada, gestao escolar.

ABSTRACT

The PIBID program which come in favor of improving education in publics schools, in UERN the
program initially focus on enriching the curricula of graduate students providing them the opportunity to put their
knowledge in practice. In this direction, a field research was held in a high school, located at Mossoré/RN,
aiming to characterize the School Management and the Teaching Performance in natural sciences and
mathematics classes by observing the scholar routines and analyzing the proposed curriculum. Then, through
this field research, it was possible to notice planning difficulties and, thus, outdated teaching policies, which
reflected in a low synergy among teachers, students and society, an inefficient school board, and little to no
interest of the school staff in archiving post-graduated degrees or investing in others self-improving experiences.
This research also provided a concise and wide view of the school's routines and problems, permitting the
researches to suggest new teaching methodologies and overcoming mechanism to improve the management,
organization and teaching of that school.

Keyword: Teaching and learning, semi-structured school management.
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INTRODUGAO

O PIBID

O Programa Institucional de Bolsas de
Iniciacdo a Docéncia — PIBID — promovido pelo
MEC/CAPES/FNDE que vem atender ao plano
de metas “Compromisso de Todos pela
Educacéo’, previsto no Plano de
Desenvolvimento da Educagao (PDE), em favor
da melhoria do ensino nas escolas publicas,
promovendo a articulagdo integrada da educagéao
superior do sistema federal com o sistema
publico de ensino, além de proporcionar aos
futuros professores a participacdo em agdes,
experiéncias metodoldgicas e praticas docentes
inovadoras, de acordo com a realidade da escola
participante do programa.

O PIBID/UERN

Na UERN - Universidade do Estado do
Rio grande do Norte — o programa visa atender o
fortalecimento inicial dos estudantes de
licenciaturas através de praticas académicas
inovadoras a fim de construir e compartilhar
saberes, conhecimentos e idéias aderentes ao
redimensionamento de estratégias de ensino-
aprendizagem, capazes de colaborar com a
formacao continuada dos professores do Ensino
Médio. O programa visa também a valorizagao
do magistério e apoio aos estudantes de
licenciatura plena, elevando a qualidade das
acbes académicas voltadas a formagao inicial de
professores nas instituicbes de ensino superior
inserindo assim os discentes no cotidiano das
escolas da rede publica de educacéo, além de
contribuir com a participacdo dos futuros
professores em experiéncias metodoldgicas,
tecnolégicas e praticas docentes de carater
inovador e interdisciplinar que busquem a
superacdo de problemas identificados no
processo de ensino-aprendizagem. Incentivando
também as escolas publicas a tornarem-se
protagonistas nos processos formativos dos
estudantes das licenciaturas, mobilizando seus
docentes como co-formadores que futuramente
estardo a frente dessa realidade. ?

A PESQUISA

Nesse sentido, foi realizada uma pesquisa
com a finalidade de caracterizar a Gestao
Escolar e a sua Atuagdo Docente, tendo como
objetivo coletar informagdes referentes as rotinas

escolares e aos programas curriculares, com o
proposito de subsidiar as atividades docentes.
Essa pesquisa foi realizada no Centro de
Educacgédo Integrada Professor Eliseu Viana,
localizado na cidade de Mossordé, no Rio Grande
do Norte, onde o universo pesquisado foram os
professores referentes as disciplinas de
Matematica, Fisica, Quimica e Biologia;
Supervisores e Gestores. Este trabalho utilizou-
se de uma entrevista semi-estruturada®, onde
necessitou de muita preparacdo para com o0s
“facilitadores”, pois por se tratar de uma atividade
de contato pessoal, houve a necessidade de “um
guia que servisse de eixo orientador ao
desenvolvimento da mesma” 3, mas sem uma
ordem rigida, a fim de que a entrevista tivesse o
propodsito de se adaptar ao entrevistado,
mantendo-se um grau elevado de flexibilidade e
mudanca das questdes. *

Este trabalho assume grande importancia
para os bolsistas dos cursos de licenciaturas,
principalmente para o curso de quimica, pois
possibilitara ao graduando em uma reflexao
acerca dos principios norteadores para a
formacao do professor, através da inclusao dos
mesmos nas escolas, desenvolvendo em si
varias habilidades como: planejar e criar
atividades, construgao de materiais didaticos que
possibilitem o ensino-aprendizagem de conceitos
cientificos de forma bem didatica, e essa
atividade ira ajudar no pensamento critico do
aluno de quimica, para apos juntamente com
corpo escolar (professores e gestores) intervir e
ajudar na melhoria do ensino de Quimica. Além
disso, este trabalho ira coletar os dados dos
projetos e rotinas da escola, as areas de
conhecimentos, bem como coordenagdo de
planejamento, as principais  dificuldades
encontradas para o processo de ensino-
aprendizagem e os programas de ensino, onde
tudo isso sera discutido ao longo deste artigo.

“Contudo, toda a escola e sua
comunidade, ndo s6 o professor e o sistema
escolar, precisam se mobilizar e se envolver para
produzir as novas condigdes de trabalho, de
modo a promover a transformacgido educacional
pretendida”. (BRASIL, 1999, p. 208). Nos dias

] E aquela que parte de certos questionamentos bésicos,
apoiados em teorias e hipdteses, que interessam a pesquisa e
que, em seguida, oferecem amplo campo de interrogativas,
fruto de novas hipoteses que vao surgindo a medida que se
recebem as respostas do informante. (Introdugdo a pesquisa
em Ciéncias Sociais- Augusto N. S. Trivifios. P. 145 a 158).

PERIODICO TCHE QUIMICA « www.periodico.tchequimica.com « Vol. 10 N. 19.
* ISSN 1806-0374 (impresso) * ISSN 1806-9827 (CD-ROM) + ISSN 2179-0302 (meio eletronico)
© 2011. Porto Alegre, RS. Brasil 47



atuais, em um ambiente com inUmeras
mudancgas, se faz necessario uma preparagao
maior por parte de todo o corpo escolar
(professores e gestores), onde o planejamento &
crucial, pois com o passar do tempo as
atividades tornam-se defasadas, necessitando de
novas metodologias que permitam resolugcdes de
problemas no presente e, que o Planejamento
Escolar seja pensado como um processo de

interferéncia da realidade para melhorar o futuro.
5

DESENVOLVIMENTO

Esse trabalho consiste numa pesquisa

qualitativa que trata de percepgdes e
entendimento sobre a natureza geral de uma
questao, abrindo espaco para a interpretagao do
caso estudado. Utilizando a entrevista semi-
estruturada que consiste na preparagdo de um
esboco de perguntas necessarias no andamento
dos trabalhos sendo flexivel e adaptavel a
situacao investigativa.
Os componentes tinham em maos a Atividade de
Pesquisa de Caracterizagao da Gestao Escolar e
da Atuacdo Docente previamente elaborada
pelos coordenadores participantes do programa
que era dividida em dois itens: A- Dados dos
Projetos e Rotinas da Escola, direcionada para
0s gestores e supervisores, nessa parte da
entrevista questionava-se sobre o Projeto Politico
Pedagogico da escola, reunides e o calendario
de planejamento, os recursos humanos e
tecnoldgicos que a escola oferece a formagao
continuada dos docentes e gestores da escola
em questdo. A parte B- Dados do Programa de
Ensino, direciona aos docentes, onde se
procurou saber como eram selecionados os
conteudos, como era realizado e quais os tipos
de avaliagbes e se a escola oferece biblioteca,
laboratérios e outros. A equipe executora da
pesquisa era composta por 05 pessoas, onde
cada uma tinha um papel fundamental para este
tipo de entrevista, tinha-se 02 moderadores ou
facilitadores, com o objetivo de orientar e
desenvolver a mesma, 02 relatores encarregados
de descrever todo o processo, ficando assim 01
membro da equipe para registrar através de fotos
e gravacgoes.

As entrevistas foram realizadas
individualmente, onde cada professor ou gestor
respondeu as perguntas feitas e expds suas
informagdes sobre a escola e seus pensamentos
individuais a respeito da mesma. As atividades

ocorreram em dois dias, nos turnos matutinos e
vespertinos, de forma que todos os professores
pudessem ser entrevistados sem prejudicar os
horarios de aulas dos mesmos.

RESULTADOS:

No total foram entrevistadas 10
profissionais, sendo 07 professores e 03
gestores (Diretora, Vice-Diretora e Coordenadora
Pedagdgica), dos docentes entrevistados apenas
04 fazem parte do programa PIBID, sendo um
por cada area de conhecimento (Quimica, Fisica,
Matematica e Biologia) e outros 03 professores
nao participam do programa. Foram obtidos os
seguintes resultados na parte inicial da pesquisa.

A- Dados dos Projetos e Rotinas da Escola
(Supervisor/Gestor)

Quadro 1 — Rotinas Escolares

Questoes Resposta
Sim Nao

a) A escola possui projeto 3 0

pedagogico?

b) O conselho escolar 3 0

estd em funcionamento?

c) A escola possui 3 0

calendario de

planejamento?

Quadro 1. Rotinas Escolares

Como se trata de uma entrevista semi-
estruturada, cada pergunta referente ao quadro 1
- Rotinas Escolares, sugere outra, quadro 2 -
Rotinas Escolares, para que em conjunto se
obtenha os resultados pretendidos. Veja:

Quadro 2 — Rotinas Escolares

Questoes surgidas ao longo da entrevista
Os PPP sdo postos em praticas por inteiro?
Qual a freqiiéncia das reunides do
conselho?

Qual a periodicidades desses encontros?

Quadro 2. Rotinas Escolares

Relacionado ao PPP da escola (questao
a, quadro 2) os docentes mencionaram que “é
impossivel” de colocar em pratica o Projeto
Politico Pedagdgico por completo, em vista das
dificuldades existentes na escola, onde
mencionou o “tempo” que era pouco, ‘muitos
professores tem que trabalhar em outras escolas,
para complementarem seus salarios, por isso
falta tempo para as reunides de planejamento e
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sem elas é dificil de trabalhar tudo”, relata um
gestor.

Em resposta aos quadros 1 e 2 (Rotinas
Escolares) relacionada a segunda questido, os
gestores afirmaram que as reunides do conselho
ja aconteceram com mais frequéncia, porém hoje
ndo esta ativa. Ja relacionado ao calendario de
planejamento, questdo ¢ (quadro 1 e 2), ocorrem
em dias letivos.

Como ja mencionado anteriormente, esta
entrevista foi dividida em duas partes, porém
para um melhor entendimento dos resultados
obtidos, foi necessario fazer uma subdivisdo do
item A - Dados dos Projetos e Rotinas da Escola
(Supervisor/Gestor) em tabelas diferentes.

Quadro 3 — Rotinas Escolares e formagao

dos docentes

Questdes surgidas ao longo da entrevista
1) Os docentes desta escola vém
desenvolvendo sua formacgao
continuada nos ultimos 10 anos?
2) A escola dispde de biblioteca
em funcionamento?’

-Essa pergunta foi dirigida aos docentes.

Quadro 3. Rotinas Escolares e formagéo dos
docentes

Relacionado ao item 1 do quadro 3 -
Rotinas escolares e Formacdo dos docentes,
foram questionados se os docentes das
disciplinas correspondentes ao projeto (Fisica,
Quimica, Biologia e Matematica) buscam uma
formagéo continua “1: Os entrevistados citaram
participacdes de alguns docentes no GESTAR -
Programa Gestdo da Aprendizagem Escolar;
Prolnfo - Programa Nacional de Informatica na
Educacdo; e PIBID. Porém n&o souberam
especificar as areas. Para finalizar as atividades
com os docentes, comentou-se a questao
bibliotecaria (questdo 2 - quadro 3). Todos os
entrevistados ressaltaram a questdo de
funcionar, porém precariamente, o acervo de
livro é muito pequeno segundo eles, por fim, o
mediador perguntou se 0s mesmos incentivam

[0 “Toda atividade que o professor em exercicio realiza
com uma finalidade formativa- tanto de desenvolvimento
profissional como pessoal, individualmente ou em grupo-
para um desempenho mais eficaz das suas tarefas atuais ou
que o preparem para o desempenho de novas tarefas”.
(Garcia Alvarez, 1987, p. 23).

os alunos a irem a biblioteca; a maioria falou que
nao muito, pois ndo ha muita opgao de livros.

PARTE B- DADOS DO PROGRAMA DE
ENSINO — PROFESSOR
A seguir, o quadro 6 (Dados dos

Programas de Ensino (Professor) é referente as
cinco questdes direcionadas aos docentes da
escola, as mesmas se encontram que abordam
assuntos como: livro didatico, PCN’s, atividades

continuas, projetos interdisciplinares e uso
laboratorio.
DISCUSSOES:
A Escola

Ao término deste trabalho se pdde
conhecer profundamente esta instituicdo de

ensino, bem como suas atividades de pesquisa,
caracteristicas dos gestores e a atuacdo dos
docentes. Através dos dados colhidos em
relagdo a atuacédo dos gestores, observou-se no
quadro |- Rotinas Escolares, que os gestores
(questdo 1) estéo cientes das responsabilidades
existentes; em relacdo ao PPP da Escola, vimos
que o mesmo existe, porém nao € aplicado por
inteiro, “impossivel” diz um entrevistado. Nesse
contexto se observa a importancia de uma
revisdo no projeto pedagogico, visto que
transformacdo de qualidade sdo as palavras-
chave, fazendo-se necessario identificar os
problemas reais da escola, e a partir dai construir
uma nova escola, pois €& conhecendo os
obstaculos que se consegue a superagdo dos
mesmos. “Adequar a escola a seu publico atual é
torna-la capaz de promover a realizagdo pessoal,
a qualificacdo para um trabalho digno, para a
participacdo social e politica, enfim, para uma
cidadania plena da totalidade de seus alunos e
alunas. Isso indica a necessidade de reviséo do
projeto pedagogico de muitas escolas que ndo
se renovam ha décadas, criadas em outras
circunsténcias, para outro publico e para um
mundo diferente deste dos nossos dias”
(PCN’s+, 2002, p. 10). ® Apesar do Projeto
Politico do centro ter se renovado, € possivel ver
que o mesmo possui muitas atividades que estao
apenas para preencher, mas na pratica poucas
coisas sao realizadas.

Na questdo 2 (quadro 1 e 2), relacionado
ao conselho escolar, viu-se que o mesmo existe,
e participam dele pais, alunos e funcionarios.
Disse um entrevistado: “temos dificuldades para
reunir os membros do conselho, pelos
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desencontros nas disponibilidades dos mesmos”.
Neste sentido pdde-se ver uma grande
desarticulagdo da escola, o que impossibilita a

transformacdo pretendida, onde acontece
apenas a transmissdo de conhecimentos
disciplinares estandardizado, na forma de

informacbes e procedimentos apenas de fazer
com que o aluno absorva conhecimentos. Para
uma educacao pretendida se faz necessario a
participacao efetiva de todos (comunidade,
alunos e professores) identificando os propdsitos
e diferentes necessidades, promovendo assim
um aprendizado geral. Para isso a comunidade
torna-se imprescindivel, pois ¢é através da
mesma que a escola conhece seus problemas e
usa seus conhecimentos e recursos humanos
para diagnostica-los e encaminha-los.

Notou-se também que a instituicdo possui
calendario de planejamento (quadro 1 e 2-
questdo 3) e que as reunides ocorrem
mensalmente aos sabados e que acontecem
separadamente (Quimica, Fisica, Biologia e
Matematica), contrariando assim o0s novos
parametros curriculares. O que é expresso no

[...] Cada disciplina ou area de saber abrange um
conjunto de conhecimentos que ndo se
restringem a topicos disciplinares ou a
competéncias gerais ou habilidades, mas
constituem-se em sinteses de ambas as
intengbes formativas. Ao se apresentarem dessa
forma, esses temas estruturadores do ensino
disciplinar e seu aprendizado ndo mais se
restringem, de fato, ao que tradicionalmente se
atribui como responsabilidade de uma Unica
disciplina.  Incorporam metas educacionais
comuns as varias disciplinas da area e das
demais e, também por isso, tais modificagbes de
conteudo implicam modificagbes em
procedimentos e métodos, que ja sinalizam na
direcdo de uma nova atitude da escola e do
professor. (BRASIL, 2002, p.13). 7

E de suma importancia o engajamento
entre professores, pois o aprendizado nao fica
restrito. Vale salientar que na escola analisada,
as reunides ocorrem separadamente por opgao
dos proprios professores que acham mais facil a
realizagdo das atividades, podendo assim
analisar que 0s mesmos apreciam pouco 0S
PCNs+, deixando assim de usar uma ferramenta
que existe para contribuir no desenvolvimento do
ensino-aprendizagem.

Area de Ciéncias Exatas da Natureza e

Matematica

Seqlienciando as discussoes, referiu-se a
algumas disciplinas que fazem parte do PIBID,
(Quimica, Fisica, Biologia e Matematica)
investigou se as mesmas sao planejadas a partir
do PPP da escola (quadro 4, questdo 3), houve
algumas  contradigbes  por parte  dos
entrevistados, alguns falaram que néo tinham
ciéncia exata dos planejamentos feitos pelos
docentes, outro disse que “sim” e outro falou que
os planejamentos devem ser feitos a partir do
projeto pedagbgico da escola e sempre
orientado a isso. Analisando-se assim uma
desarticulagdo entre gestores e professores, se o
planejamento dos docentes ndo é feito a partir
do PPP, como que o mesmo vai funcionar? ‘A
nova escola de Ensino Médio ndo ha de ser mais
um prédio, mas um projeto de realizagao
humana, reciproca e dindmica, de alunos e
professores ativos e comprometidos, em que o
aprendizado esteja proximo das questbes reais,
apresentadas pela vida comunitaria ou pelas
circunstancias econbémicas, sociais e ambientais.
Mais do que tudo, quando fundada numa pratica
mais solidaria, essa nova escola estara atenta as
perspectivas de vida de seus participes, ao
desenvolvimento de suas competéncias gerais,
de suas habilidades pessoais, de suas
preferéncias culturais” (PCN’s+, 2002, p. 11). 8

Continuando as discussdes se mencionou
a relagdo dos recursos didaticos, financeiros e
humanos disponiveis na escola, a fim de
desenvolver o processo de ensino aprendizagem
(quadro 5, questao 8), os gestores responderam
que os docentes estdo satisfeitos com os

recursos disponiveis na escola, onde
exemplificaram: sala de video, data shows,
retroprojetores, etc., fornecendo assim

alternativas tecnoldgicas ao processo de ensino-
aprendizagem. Em relagdo aos recursos
humanos, viram-se reclamacgdes, pois nao
existem técnicos para orientar quanto a utilizagao
de alguns equipamentos tecnoldgicos. Também
foram possiveis de observar durante as
atividades realizadas, que a escola utiliza novas
tecnologias, demonstrando assim a importancia

de se aliar as novas metodologias,
principalmente a informatizagdo, pois nota-se
que a mesma €& uma realidade em
desenvolvimento permanente. Alguns

pensadores como YAGER (1991) diz que as
apresentacdes multissensoriais aceleram e
aumentam a compreensdo, pois atingem a
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natureza da construgdo de inteligéncia do
individuo que necessita de incitagdo diversa para
obter um patamar superior de concentragao e
produtividade intelectual. *°

Em seguida o mediador da entrevista
semi-estruturada salientou a questdo dos
recursos que a escola (quadro 5, questdo 9)
oferece para melhorar o processo de ensino-
aprendizagem e, perguntou “mesmo com todos
os materiais citados anteriormente, o0 que os
docentes reivindicam em relacdo as condigdes
de ensino?”, Os gestores nao especificaram essa
questdo, porém um relatou que 0s mesmos nao
chegam e discutem o que poderia ser melhor,
porém expressaram suas opiniées quanto a isso.
Também referiram a questdo de os docentes
buscarem novas metodologias, citaram o ponto
de que os mesmos estdo cansados “[...] deveria
ter uma melhoria no ensino do professor, os
professores deveriam mudar sua maneira de dar
aula, mais eles ndo pensam nisso”. Diz um
gestor.

Analisaram-se também os problemas
sentidos pelos docentes em relacdo as
dificuldades de aprendizagem dos alunos
(quadro 5, questdao 10), segundo relatos dos
gestores, os professores reclamam a falta de
interesse dos discentes. A escola, juntamente
com o corpo docente, busca juntos selecionar os

problemas existentes. Durante a entrevista, um

gestor citou um projeto no qual esta
desenvolvendo para facilitar o trabalho dos
professores, alguns professores buscam

solucionar, mas tem muito que fazer, a escola
tem que procurar saber ‘“informagées dos filhos”,
diz um gestor. Nesse sentido a gestora
desenvolve um projeto que possibilita conhecer o
aluno, alegando que muitas vezes aquele aluno
disperso em sala passa por algum problema
familiar e a escola juntamente com a familia
podem ajuda-lo a superar e, conseqlentemente,
0 engajar nas tarefas escolares.

Docentes

A escola entende também, que o professor
precisa se adaptar a novas realidades e para
isso tem que superar varios desafios (tabela 3,
questdo 1) onde o maior é que o mesmo motive
o aluno para que ele se interesse na busca de
solugdbes para problemas, principalmente
quando trata-se de Ensino de Ciéncias, o
professor de Quimica por exemplo, necessita de
implementar uma perspectiva dialogica, ou seja,

pelo o compartilhar de significados, por trocas,
interagir com o aluno, fazendo com que haja
uma aproximacao maior entre professor e
alunos, alunos e alunos. Nessa perspectiva:

[...] A construgcdo do conhecimento em sala de
aula depende essencialmente de um processo
no qual os significados e a linguagem do
professor vao sendo apropriados pelos alunos
na construgdo de um  conhecimento
compartilhado (MORTIMER E MACHADO, 1997,
P. 140-141). "

A Problematizacdo é a forma de
resgatar o conhecimento que os alunos
trazem sobre um aspecto real e de tragar
novas necessidades de concepgdo que
temos dele. Além disso, citaram-se a
questao da formacao continuada,
questionando se os docentes das disciplinas
citadas acima a buscam, obtendo-se como
apreciagao positiva que sim, porém os
entrevistados n&o souberam identificar
exatamente as areas. Citaram alguns dos
poucos programas da escola: GESTAR,
Proinfo e PIBID; e criticaram as politicas
publicas por contribuirem pouco para que os
docentes se reciclem, vale salientar também
que os docentes desta instituicdo tiveram
uma formagao diferenciada dos dias atuais,
nota-se que ha cada momento as grades
curriculares buscam uma melhoria, porém a
literatura tem apontado varias criticas em
relagdo a formacdo de docentes devido a
separagao entre conhecimentos cientificos e
conhecimentos profissionais docentes,
conhecimento académico e realidade
escolar, disciplinas especificas da area e
disciplinas pedagdgicas (SHON, 2000;
NOVOA, 1992; MARCELO, 1999; TARDIF,
2002).12131415 Especialmente a falta relagao
ou até mesmo na dificuldade de aplicar os
conteudos cientificos a pratica profissional.

Vale salientar a importancia de cada
um buscar sua formacgao, pois a escola para
um licenciado e o] espacgo de
desenvolvimento  profissional.  Segundo
NOVOA (2002:9), “Formar é Formar-se’.
Faz-se necessario a ampliagao focalizada na
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formacdo e agrupar outras informagdes
necessarias ao atendimento da
aprendizagem profissional da docéncia,
porém é importante que o professor nao
desvalorize os conhecimentos e habilidades
que 0 Mesmo Possui.

Nesse sentido a aprendizagem da docéncia
implica no desenvolvimento de competéncias,
“como o de fazer face ao imprevisto, ao inédito,
aquilo que ainda ndo é conhecido; que é o que
caracteriza a pratica pedagdgica’.
(PERRENOUD, 1993) “Avancando sobre essa
perspectiva, em um texto mais recente,
(NOVOA, 2008) onde um programa de formagao
deve-se apoiar sobre desenvolvimento de trés
pontos (competéncias) importantes: saber
relacionar-se e relacionar-se, saber organizar

e organizar-se, saber analisar e analisar-se”.
16-17-18

Em relagdo ao primeiro aspecto, NOVOA diz
que a sociedade nao presta a devida atencao as
formas e organizagédo do trabalho. Pensa-se no
docente a “titulo individual”’, nos seus saberes,
porém raras as vezes tem-se interrogado sobre
a “competéncia coletiva” que é mais do que
“‘competéncias individuais”, isto €, originar
espacos de aprendizagem “inter-pares”, de
inscrever os principios coletivos na cultura
profissional de professores.

As competéncias saber organizar e
organizar-se, relacionam-se a necessidade de
repensar no trabalho profissional e escolar, ou
seja, mudangas que geram uma nova atitude,
especialmente na “definicdo de praticas e
dispositivos de avaliagdo no interior e exterior
das escolas e da profissao docente”.

A terceira competéncia é a do saber analisar
e analisar-se, refere-se ao conhecimento
profissional, para NOVOA, “ele tem uma
dimensédo tedrica, mas nao é tedrico; tem uma
dimensao pratica, mas nao é pratico; tem uma
dimensao experiencial, mas nao é produto de
uma unica experiéncia”’. Acrescenta ainda que
‘ha um consenso sobre a importincia desse
conhecimento, mas uma enorme dificuldade na
sua formalizacdo e conceituagdo”, ou seja,
depende muito da reflexao pratica de cada um,
a superacdo do individualismo, apto a
desenvolver mudancas.

Programas de Ensino

Nessa etapa, as perguntas foram direcionadas
aos docentes, participantes e n&o participantes
do PIBID. No primeiro item (quadro 6 questao 1),
sobre como eram feitas a selegdo dos conteudos
a serem ministrados, as respostas obtidas foram
que todos os professores usam livro didatico,
cerca de quatro professores selecionam os
conteudos de acordo com o ENEM e
vestibulares, usam também outros livros como
complemento e entre todos os docentes
entrevistados apenas dois tem como base os
PCN’s. Nao se pode esquecer a importancia que
sdo os PCN’s para os professores, pois 0s
mesmos objetivam ndo apenas oferecer receitas,
mas ajudar na construgdo de um curriculo que
possa servir de apoio na tarefa de desenvolver
competéncias, com a intencdo de proporcionar
estimulo para a dedicagdo aos estudos e
debates das praticas pedagogicas. A partir do
momento que o professor ndo usa essa
ferramenta como base para desenvolver suas
atividades, ele vai ficar para tras juntamente com
os resultados negativos da educacgéo brasileira.
Pois os Pardmetros Curriculares Nacionais
vieram atender as uma reconhecida necessidade
de atualizac&o na educacéo, impulsionando uma
democratizacdo social e cultural mais efetiva e
para responder a desafios impostos por
processos globais, que exclui da vida
econdmica, trabalhadores ndo-qualificados, pois
o sistema de servico e producao a cada instante
torna-se mais exigente.

Os docentes participantes do PIBID afirmaram
que com O programa, estes passaram a estudar
mais o PPP da escola, valorizar os PCN’s e
estdo otimistas na melhoria da educagdo na
escola, e 0 mais importante, € que 0s mesmos
estdo dispostos a rever suas metodologias, a
encontrar contextos de aprendizagem que o0s
ajudem na procura de metas de aperfeigoamento
pessoal e profissional.

Seqlienciando falou-se em relagao as
avaliagbes (quadro 6 questdo 2) como as
mesmas eram realizadas. Todos os discentes
entrevistados fazem atividades continuas através
de seminarios, listas de questbes, trabalhos de
pesquisas em grupos e individuais. Os mesmos
também realizam atividades periddicas e finais.
No ano de 2010 houve uma mudanga nas
disciplinas e as avaliagbes passaram a serem
realizadas semestralmente, porém todos os
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professores optaram por continuar a cada dois
meses realizar as mesmas, justificam que é
muito conteudo para uma unica avaliagdo. Vale
salientar a importancia das avaliagbes, pois as
mesmas tém a finalidade de orientagdo da
aprendizagem, a autonomia dos aprendizes em
relacdo as proprias e a verificagcdo das
competéncias.

Muitos textos trazem a importancia das
avaliacbes, bem como sugestbes para sua
transformacédo pratica, de modo que como
instrumento educacional seja inclusivo, formativo
e pedagogico. Concordando com ZABALDA
(1998) e bem na direcdo no que afirmou PAULO
FREIRE (1996 p.26), de que “ndo ha docéncia
sem discéncia”, diferenciando assim dois sujeitos
que devem ser avaliados: O professor que
ensina e o0 aluno que aprende. Sendo assim
“diretamente proporcional”, onde o desempenho
do aluno pode e deve ser relacionado ao
desempenho do professor, sem falar em outros
fatores que influenciam no resultado da
aprendizagem. 920

“A avaliacdo educacional é parte essencial
do método educativo que se nao estivesse
engajada nele seria sem sentido. Por isso
nenhuma escola ou nenhum curso pode deixar
de té-la mesmo que seja indesejavel a sua
existéncia para maioria dos alunos e de
professores”, em concordancia com o observado
por ESTEBAN (2001, p. 9). ¥

O centro possui projetos interdisciplinares
(quadro 6, questdo 3) que foram
desenvolvidos ao longo do ano e para o
segundo semestre a escola ira trabalhar com
um projeto chamado “Gincana Cultural” que
envolve todas as disciplinas. E de suma
importancia a participagdo dos alunos nas
atividades escolares, nos trabalhos de
pesquisa, pois a mesma contribui para o
desenvolvimento da ciéncia, no avango
tecnolégico e no progresso individual do
sujeito, objetivando a geracdo de novos
conhecimentos ou refutacdo dos antigos,
constituindo-se num processo de
aprendizagem do individuo e da sociedade
na qual se desenvolve.

Observou-se também que o centro possui
laboratério, (quadro 6, questdo 4) porém
existe apenas um que é destinado para o
ensino de Quimica, Fisica e Biologia, onde
ainda faltam materiais para que se possa

trabalhar. Vale salientar a importancia da
diversificagdo das aulas  ministradas
principalmente de aulas praticas, “E notério a
dificuldade de estudantes do Ensino Médio
no que concerne a capacidade de abstrair o
nao concreto, o microscopio. Portanto, uma
das metas identificadas como prioritaria no
ensino das ciéncias se refere a urgéncia em
aproximar teoria e pratica com o intuito de
facilitar a assimilacdo de contetudos e
procedimentos fundamentais da ciéncia”
(POZO, 2006 — p. 162/8). %

Por conseguinte, pode-se dizer que aulas
somente ou majoritariamente expositivas
atingem baixo nivel de eficiéncia quanto de
resultados, onde as mesmas nao conseguem
prender a atengdo do aluno, provocando
assim uma distragdo e no final, falta de
aproveitamento da aula.

Os docentes mencionaram a
precariedade de livros de todas as areas na
biblioteca, dizendo que os livros existentes
na mesma (quadro 6, questao 5) sdo apenas
0s que ja sao adotados pela escola e os
outros sao ultrapassados. Salientou a
importancia de se abrir “novos horizontes”
para o0 conhecimento, e que o aluno
necessita de leituras complementares para o
seu desenvolvimento educacional.

CONSIDERAGOES FINAIS

De forma geral torna-se imprescindivel o
conhecimento sobre uma escola. Assim, é
caracterizando e analisando os problemas
existentes nela que se pode conseguir a
superacao dos mesmos, fazendo uma auto-
analise, reconhecendo assim a necessidade
de melhorar, pois se faz necessario refletir
criticamente sobre a pratica educativa para
que se possa alcangar uma adequada
educagao humana, social e profissional para
todos os envolvidos.

Através dessa pesquisa podem-se
alcancgar os objetivos desejados, conhecendo
as caracteristicas da escola, a sua rotina
escolar, aos programas  curriculares,
identificando as principais dificuldades
sentidas pela sua gestédo e seus professores.
Foi possivel identificar alguns pontos
positivos (existéncia do calendario de
planejamento, conselho escolar, PPP,
recursos tecnoldgicos, laboratorios de
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ciéncias e outros), porém é muito importante
que tudo isso funcione, ndo adiantando uma
escola possuir calendario de planejamento
ou conselho escolar se 0os mesmos nao
estdo ativos, pois de acordo com os PCNs’+
o planejamento € crucial e a participagdo da
comunidade junto a diregao escolar contribui
no “desenvolvimento de novos projetos
pedagdgicos e novas praticas educacionais,
nas quais leituras, investigagoes, discussdes
e projetos realizados por alunos superam ou
complementam a didatica da transmisséo e a
pedagogia do discurso”. A falta de
planejamento e engajamento entre
professores, gestores, alunos e comunidade
resulta em PPP voltado para outra realidade,
esse € o caso da escola pesquisada, que de
acordo com as respostas obtidas durante a
entrevista o Projeto Politico Pedagdgico foi
reformulado ha pouco tempo e ainda assim
nao € aplicado por completo, concordando
com as Orientagdes Curriculares para o
Ensino Médio de que “o Projeto Pedagdgico
escolar adequado ndo é avaliado pelo
numero de exercicios propostos e resolvidos,
mas pela qualidade das situagdes propostas,
em que os estudantes e os professores, em
interagdo, terdo de produzir conhecimentos
contextualizados” e para isso todo corpo
escolar e comunidade sdo fundamentais de
modo a promover a transformacao
educacional desejada.

Outro fator sdo os recursos
tecnolégicos que a instituicdo oferece, a
escola investigada dispde de data- shows,
sala de video, computadores que contribuem
como alternativas tecnolégicas diversas para
uso no ensino-aprendizagem dos alunos.
Porém segundo o0s entrevistados os
docentes ndo usam esses recursos por nao
terem tempo para planejar e principalmente
no caso de aulas praticas (laboratoriais) nao
ha interesse por parte dos docentes no que
diz respeito a utilizagdo desses recursos, em
concordancia com POZO, (2006) “de que
aulas somente  ou majoritariamente
expositivas atingem baixo nivel de eficiéncia
quanto de resultados, onde as mesmas nao
conseguem prender a atencdo do aluno,
provocando assim uma distragdo e no final
falta de aproveitamento da aula”, ainda
nesse mesmo raciocinio “Enfatiza-se, mais
uma vez, que a simples transmissdo de

informagdes nao é suficiente para que os
alunos elaborem suas idéias de forma
significativa. E imprescindivel que o processo
de ensino-aprendizagem  decorra de
atividades que contribuam para que o aluno
possa construir e utilizar o conhecimento”
(BRASIL, 2002, P.93), porém somente a
experimentacdo ndo assegura a produgao de
conhecimentos quimicos (teoria e conceitos),
mas cumpre um papel fundamental,
“‘ajudando no desenvolvimento de novas
consciéncias e de forma mais plenas de vida
na sociedade e no ambiente”.

Dessa forma é importante que o corpo
escolar (professores e gestores) faga uma
auto-analise e verifique onde se encontram
as principais falhas para em seguida buscar
solucionar os problemas existentes e a
escola estudada mostrou-se interessada,
pois contribuiu muito com essa pesquisa
reconhecendo assim que precisa melhorar o
ensino oferecido pela mesma.
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Quadro 4 - Area de Ciéncias Exatas da Natureza e Matematica

RESPOSTAS

3. Todos os gestores falaram que as mesmas precisam ser planejadas a partir do PPP da escola,
porém nao sabem informar exatamente se os docentes o fazem.

6. Todos os gestores entrevistados responderam que as mesmas siao coletivas e envolvem
somente docentes da mesma disciplina.

8. Escola possui TV escola, laboratérios (Quimica, Fisica, Biologia e Informatica), biblioteca,
data-show, notebook e retroprojetor.

Quadro 4. Area de Ciéncias Exatas da Natureza e Matematica. Essa figura extrapolou as medidas
da coluna, por isso encontra-se no fim do artigo.

Quadro 5 — Docente

RESPOSTAS

9. Relacionada as condicdes de ensino. Os entrevistados citaram poucas reivindicacoes, as
principais foram relacionadas as novas tecnologias (servico de som melhor) e pede que a escola
ofereca formacao continuada aos professores.

10. Em relacio a aprendizagem dos alunos. Os principais problemas citados pelos entrevistados
em relacfo a falta de interesse dos proprios alunos.

11. Os entrevistados nao especificaram as sugestoes dos docentes, mais explanaram que os
mesmos sempre sugerem alternativas para juntos tentar resolver os problemas, buscando o
apoio pedagogico.

Quadro 5. Docente

Quadro 6 - Dados dos Programas de Ensino (Professor)

RESPOSTAS

Dos seis professores entrevistados, um néo utiliza o livro didatico, trés ndo aproveita os temas
estruturadores dos PCN’s+ - Orientacbes Educacionais Complementares aos Parametros
Curriculares Nacionais - e dois docentes priorizam os assuntos que mais sdo cobrados no
vestibular.

Todos os entrevistados fazem atividades continuas (seminarios, trabalhos, participacao e
exercicios) e trabalham semestralmente com avaliagdes.

Os docentes citaram alguns projetos que ja aconteceram (“soletrando”, café literario, vida de
Pelé e outros), onde envolve apenas algumas disciplinas e para o segundo semestre tem a
Gincana (Semana Cultural) que é interdisciplinar.

A escola possui, de acordo com os mesmos, apenas um laboratorio que serve para o ensino de
Quimica, Fisica e Biologia. Restando assim Matematica que nao possui. Averiguo-se a questio
do funcionamento dos mesmos: Os docentes falaram que nio usavam com muita freqiiéncia,
em vista da falta de materiais.

Quadro 6. Dados dos Programas de Ensino.
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RESUMO

Compostos classificados como antioxidantes atuam inibindo ou diminuindo os efeitos provocados pelos
radicais livres. Véarios métodos tém sido desenvolvidos para obter-se uma avaliagdo, seja qualitativa ou
quantitativa, da capacidade antioxidante de inumeros compostos, tanto através de testes quimicos ou utilizando
testes bioldgicos. Neste contexto, o presente trabalho objetivou avaliar a estabilidade do potencial antioxidante
do suco e do material seco de caju (Anacardium ocidentale Linn) antes e apds a técnica de spray- drying em
leveduras Sacharomyces cerevisae proficientes e deficientes em defesas antioxidantes. O suco de A.
occidentale L reduziu a inibicdo do crescimento em todas as linhagens testadas, demonstrando seu potencial
antioxidante. Dentre todas as quatro linhagens da levedura, as variantes SOD2A e SOD WT apresentaram
maiores percentuais de redugdo da inibicdo do crescimento antes e apds a secagem. Ja nas mutantes
SOD1A/SOD2A e SOD1A a substancia testada apresentou baixa atividade antioxidante. O suco do pseudofruto
de A. occidentale L demonstrou potencial antioxidante, através do aumento da sobrevivéncia de leveduras,
verificado pela diminuicdo do dano causado pelo perdoxido de hidrogénio, antes e apdés a secagem por
aspersao, o que mostra que a técnica de spray drying ndo alterou o potencial antioxidante do material
analisado.

Palavras-chave: Caju, extrato seco, estabilidade, atomiza¢cdo

ABSTRACT

Compounds classified as antioxidants act by inhibiting or reducing the effects caused by free radicals.
Several methods have been developed to obtain an evaluation, it is qualitative or quantitative, the antioxidant
capacity of various compounds, both by chemical tests or by using biological tests. In this context, this study
aimed to evaluate the stability of the antioxidant potential of the juice and the dry material of cashew
((Anacardium ocidentale Linn) before and after spray-drying technique in yeast Saccharomyces cerevisiae
proficient and deficient in antioxidant defenses. The juice of A. occidentale L reduced the growth inhibition in all
strains of tested, demonstrating its antioxidant potential. Among all four strains of yeast, the variants SOD2A
WT and SOD showed higher percentages of reduction in growth inhibition before and after drying. Since the
mutants SOD1A/SOD2A and SOD1A the substance tested had low antioxidant activity. The juice of pseudofruit
of A. occidentale L showed antioxidant potential by increasing the survival of yeast, verified in the reduction of
damage caused by hydrogen peroxide, before and after spray drying, which shows that the technique of spray
drying did not alter the antioxidant potential of the material analyzed.

Keywords: Cashew, dry extract, stability, atomization
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INTRODUGAO

Anacardium occidentale Linn (Familia
Anacardiaceae) é uma planta tipica da regido
Nordeste do Brasil e cada vez mais o seu cultivo
adquire importancia socioeconémica.
Botanicamente, o fruto verdadeiro do cajueiro é a
castanha, uma améndoa envolvida por uma
casca dura; enquanto que o pedunculo,
pseudofruto ou macd é conhecido como caju e
apresenta estrutura semelhante a uma fruta,
fibrosa e suculenta (LUBI e THACHIL, 2000).

O Caju possui consideravel importancia
econdémica, pois seus componentes tém
numerosos usos comerciais. A sua castanha é
de alto valor nutritivo, com cerca de 40 - 57% de
6leo e 21% de proteinas. O cultivo do caju é uma
das principais atividades agronémicas no
Nordeste brasileiro, sendo que quase toda a
producdo esta concentrada nos estados do
Ceara, Piaui e Rio Grande do Norte. A castanha
de <caju e pedunculo sao utilizados na
alimentacdo humana. O Brasil lidera a producao
da maca do caju, detendo 95% da produgao
mundial. A composi¢do do pedunculo é muito
complexa, apresentando vitaminas, taninos, sais
minerais, acidos organicos e carboidratos, o que
o torna um alimento importante (FETUGA et al.,
1975).

Compostos classificados como
antioxidantes atuam inibindo ou diminuindo os
efeitos provocados pelos radicais livres. Varios
métodos tém sido desenvolvidos para obter-se
uma avaliacdo, seja qualitativa ou quantitativa,
da capacidade antioxidante de inumeros
compostos, tanto através de testes quimicos ou
utilizando testes bioldgicos. Os testes quimicos
sdo bem mais rapidos e simples de serem
executados. Entretanto, n&o possuem tanta
correlacdo com as condicbes celulares do
homem. Os ensaios microbianos ‘in vivo’
utilizando-se, especialmente, células eucaridticas
de uma levedura conhecida como
Saccharomyces cerevisiae, tém se mostrado
muito inclinado na capacidade de avaliar a
atividade antioxidante de diferentes compostos,
fornecendo resultados rapidos, reprodutiveis e
passiveis de serem correlacionados ao
observado no homem (SOARES; ANDREAZZA;
SALVADOR, 2005).

Por definicdo, spray-drying € o processo
de transformacido de solugdes ou suspensodes
em particulas secas, formadas a partir da

atomizacdo de solugdes ou suspensdes em um
meio aquecido. E um processo que ocorre de
forma continua, abrangendo as etapas de (1)
alimentacdo da solugdo ou suspensdo no
atomizador, (2) atomizagéao, (3) mistura do spray
com o ar de secagem, (4) evaporagdao do

solvente, (5) separagdo do produto seco
(OAKLEY,1997).

Dentre as aplicagbes principais da
secagem por aspersao, pode-se citar, na

categoria de alimentos, a producédo de leite em
po, café cha, ovos, cereal e condimentos. Na
categoria farmacéutica, a produgdo de
antibioticos, aditivos e ingredientes médicos,
assim como o0 micro encapsulamento. Na
categoria industrial, pode-se mencionar o0s
pigmentos de tinta, materiais cerdmicos e
suportes de catalisadores (DA SILVA, 2007).

Os antioxidantes naturais presentes em
frutas e vegetais tornaram-se o objeto de maior
interesse nos ultimos anos. Tal importancia é
baseada em estudos farmacologicos, que
demonstram a associagao entre o consumo de
produtos naturais e mais baixo risco de doencgas
(SINGH et al., 2008). Uma série de estudos tém
relatado compostos fendlicos que tém excelente
atividade antioxidante, atuando como doadores
de hidrogénio, agentes redutores e varredores de
radicais (RICE-EVANS, MILLER, & PAGANGA,
1996). A inibicdo da acumulagdo de radicais
livres €& importante para reduzir o risco de
doencas crbénicas como doencas
cardiovasculares e cancer (CAILLET et al, 2007;
HWANG, YOON, E KANG, 2009).

Neste contexto, o presente trabalho
objetivou avaliar a estabilidade do potencial
antioxidante do suco e do material seco de A.
ocidentale apds a técnica de spray-drying em
leveduras Sacharomyces cerevisae proficientes e
deficientes em defesas antioxidantes.

MATERIAL E METODOS

2.1 Obtengao do suco

O suco de A. ocidentale L. foi obtido a
partir do pseudofruto da planta. O pseudofruto foi
macerado para o processo de extragdo do suco,
que foi utilizado em forma diluida em &agua
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destilada (1:10). Em seguida, o suco de caju foi
filtrado em papel filtro.

2.2 Residuo seco

Pesou-se 2 g do suco de caju em trés
diluigcdes diferentes (1:10, 1:20, 1:30) em placas
de Petri (06) previamente taradas, medindo,
aproximadamente, 50 mm em didametro e 30 mm
de altura. Evaporou o suco em banho-maria e
deixou em estufa a 100 - 105 °C, por 3 horas.
Deixou-se esfriar em dessecador, sobre
pentoxido de fésforo e pesou-se as placas. O
residuo seco foi calculado em porcentagem
sobre a massa.

2.3 Técnica do Spray drying

Primeiramente, verificou-se a valvula de
saida do material (onde deve estar acoplado o
recipiente para coleta do material). Apos esta
etapa, ligou-se o aparelho, acionando os botdes
relativos ao ventilador, ao compressor e a bomba
e ajustou-se a temperatura de operagéo para um
valor entre 170 e 190°C, bem como se acionam
as trés resisténcias, sendo a terceira uma
resisténcia termostatica que tem como funcao
manter a temperatura proxima do valor
previamente ajustado. Para regulagem da
pressdo de atomizacao, fez uso de uma valvula
posicionada na lateral do equipamento,
ajustando-se a pressao desejada. Estando o
equipamento operando adequadamente,
deslocou-se a chave presente na bomba de
mangas para a direita, de modo que ocorra fluxo
ascendente da solucdo a ser processada,
regulando-a para uma velocidade adequada de
processamento. Como adjuvante, utilizou-se
12,99 de Aerosil®200 (Dioxido de Silicio Coloidal)
em 2000mL de suco de caju. O processo durou
cerca de 3 horas e o rendimento foi de 21,5g.

2.4 Avaliagao Antioxidante

Para os ensaios de andlise da atividade
antioxidante,  foram utilizadas linhagens
proficientes e deficientes em sistema de defesa
antioxidante (SOD WT, SOD1A, SOD2A,
SOD1A/SOD2A). A linhagem Sod1 é defectiva no

sistema enzimatico que envolve a enzima
superoxido dismutase citoplasmatica
(CuzZnSOD), enquanto a SOD2 o é na SOD
mitocondrial (MnSOD); SOD1A/SOD2A ¢ o duplo
mutante, defectivo tanto na Sod mitocondrial
como na citoplasmatica e SOD WT corresponde
a linhagem selvagem, portanto proficiente nestas
enzimas. Células em fase estacionaria obtidas
apos a inoculacdo de uma colénia isolada em
meio liquido YEL a temperatura de 30°C por 24
horas, sem agitacdo. Para a avaliagdo do
potencial antioxidante, as linhagens foram
estriadas em placa de YEPD contendo no centro
um disco de papel filtro previamente estéreo em
UV. Foram preparadas trés placas, sendo que na
placa 1 foi adicionado 100uL do suco de caju, na
placa 2, adicionou-se 5uL de H,O, 10M, que
correspondeu ao controle positivo e na placa 3
adicionou-se 100uL do suco do caju e 5uL de
H.O, 10M para o co-tratamento. A numeragao
das placas foi feita da seguinte forma: 1-
corresponde a SOD WT,; 2- corresponde a
SOD1A; 3- SOD2A; 4- SOD1A/SOD2A (FIGURA
1). As placas foram incubadas por 48hs em
estufa a 30°C. Apds esse periodo, mediu-se o
halo de inibicdo do crescimento, sendo estes

resultados tabelados e analisados e
interpretados.
1
SOD WT 31
SOD1AS> 2
SOD2A >3

SODIA/SODZA >4

AN
Y

1

Figura 1. Disposi¢éo das linhagens nas placas
utilizadas.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Os antioxidantes atuam como defensores
contra os radicais livres (RL) e espécies reativas
de oxigénio (ERO). A produgéo destas espécies
reativas € observada em diversas condicbes
fisiologicas e desempenham papel fundamental
no metabolismo. O estresse oxidativo resulta do
desequilibrio entre as espécies oxidativas e a
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defesa antioxidante, sendo o sistema oxidante

predominante e responsavel pelo estresse
oxidativo (GUARIENTI; BERTOLIN; COSTA,
2010).

E bastante complicada a avaliagdo da
capacidade antioxidante utilizando animais de
laboratério e geralmente necessita de um grande
numero de animais para assegurar resultados
estatisticamente significativos. Ja nos ensaios
realizados com microorganismos sao muito mais
faceis, de rapida realizacdo e podem utilizar um
grande numero de células com as mesmas
caracteristicas genéticas. Devido a essas
caracteristicas, a levedura Saccharomyces
cerevisiae, um dos melhores modelos biolégicos,
sdo utilizadas para estudos de estresse
oxidativo. Extensas razbes tornam a levedura S.
cerevisiae um exemplo de sistema eucariético
unicelular para estudos de estresse oxidativo.
Trata-se de um organismo provido de nucleo e
de organelas, onde o seu metabolismo é
bastante semelhante ao de eucariotos
superiores, com mecanismos proprios de
ativacdo metabdlica (citocromo P450) e de
detoxificacdo, que nao estdo presentes em
bactérias (SOARES; ANDREAZZA; SALVADOR,
2005).

Os resultados do residuo seco
encontrados em cada diluigdo estao apesentados
no Quadro 1. Para o calculo da quantidade de
aerosil utilizado na técnica do spray drying
utilizou-se a diluigdo 1:10, na qual tirou-se a
média aritmética e obtendo um resultado de
12,99 para 30% do aerosil.

Para o estudo utilizou-se diferentes
linhagens de S. cerevisiae, que incluem: SOD1,
SOD2, SOD1A/2A (deficientes), SOD WT
(proficiente) e, através do método de disco
central observou-se a formacdo dos halos de
inibicdo formados ao redor do disco.

A Tabela 1 mostra o resultado da inibigao
do crescimento medido em milimetros do suco
de caju antes da realizagcado da técnica de spray
drying. Pode-se observar que na placa que
utilizou-se no disco central apenas o suco de
caju, nao houve inibicdo do crescimento
leveduriforme, mostrando que o caju ndo possui
atividade oxidante. Na placa onde colocou-se
apenas o agente estressor H202 no disco
central, houve inibicdo significativa do
crescimento em todas as linhagens,
comprovando que o H202 age provocando um

estresse oxidativo evidente. Na placa que foi
colocado no disco central o suco de caju e o
peréxido de hidrogénio, houve uma reducéo na
inibicho do crescimento mais evidente nas
linhagens SOD WT e SOD 2 mutada, mostrando
potencial antioxidante do suco para ambas as
linhagens.

A Tabela 2 mostra que as placas
contendo o suco de caju seco por aspersado
apresentaram resultados similares a avaiagao
antioxidante antes da técnica de secagem,
apresentando maior potencial antioxidante para
as mesmas linhagens anteriores, SOD WT e
SOD 2 mutada.

O suco de A. occidentale L reduziu a
inibicdo do crescimento em todas as linhagens
de S. cerevisiae testadas, demonstrando seu
potencial antioxidante, como apresentado nas
Tabelas 1 e 2. Dentre todas as quatro linhagens
da levedura, as variantes SOD2A e SOD WT
apresentaram maiores percentuais de redugao
da inibicdo do crescimento antes e apos a
secagem. Ja nas mutantes SOD1A/SOD2A e
SOD1A a substancia testada apresentou baixa
atividade antioxidante.

Para proteger o organismo das ERO, as
células  possuem enzimas de  carater
antioxidante, tais como: Glutationa peroxidase
(GPx), Catalase (CAT) e a Superoxido dismutase
(SOD). A Saccharomyces cerevisiae, assim como
muitos outros organimos eucariotos, possui
CuZnSOD, um produto do gene SOD1, oriundo
do citosol, nucleo e lisossomos. A MnSOD, que é
um produto do gene SOD2, é natural da matriz
mitocondrial (MARTINS; MANFREDINI;
BENFATO, 2005).

A levedura Saccharomyces cerevisiae
possui diversos mecanismos de defesa contra
danos oxidativos ao DNA, dentre eles se
encontram as enzimas superoxido dismutase,
catalase e peroxidase além do préprio o reparo
do DNA no mecanismo de replicacdo (LIMA;
VIEIRA; COSTA JUNIOR, 2007). A enzima
superoxido dismutase é a principal protetora
celular frente a radicais livres, quando multada,
como no caso da das linhagens utilizadas, expde
a células a danos no material genético.

As Figuras 2 e 3 mostram
fotomicrografias do crescimento das leveduras
nas trés placas e em todas as linhagens
estudadas antes e apds a técnica de secagem
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por aspersao.

De acordo com Bilinski (apud GASPARRI,
2005) “as linhagens mutantes sod7A, que sao
deficientes nesta enzima, mostram problemas no
crescimento em condicbes aerdbias, se
apresentam muito sensiveis em situacdes de
hiperéxia”. As mutantes sod2A, possuem
deficiéncia nesta enzima, sdo hipersensiveis a
presenca de oxigénio e crescem mal ou nao
crescem de forma alguma em fontes de carbono
nao fermentaveis (GASPARRI, 2005). A mais
severamente afetadas, sdo as das linhagens
sod1A/ sod2A, deficientes em ambas as enzimas,
que exibem peculiarmente todas as
caracteristicas das mutantes sod1A e sod2A
(MARTINS; MANFREDINI; BENFATO, 2005).

O processo do Spray drying envolve
basicamente cinco etapas: concentragao, onde a
matéria-prima normalmente é concentrada antes
da introducdo no aparelho; atomizagdo; contato
do liquido atomizado com gas quente; remogao
da umidade e separagdao do produto final. o
sistema tem a vantagem de poder ser projetado
para qualquer volume de alimentagao,
empregando uma operag¢ao continua, de facil
controle e aplicavel tanto para substancias
termoestaveis como termolabeis. a partir disso,
podem-se estabelecer parametros criticos de
manuseio tais como a temperatura de admissao
e de saida do ar, bem como do liquido utilizado,
teor de sdlidos, viscosidade, volatilidade, tensao
superficial e até mesmo a resisténcia a abrasao e
corrosao do material dos bicos de sucgao
(CHEGINI E GHOBADIAN, 2007). O ar dentro
da camara mantém um padrdao de fluxo
impedindo a deposicdo do produto seco na
parede do atomizador, logo tanto o movimento do
ar como a temperatura de entrada do ar
influenciam o produto final. Entretanto o suco de
algumas frutas tem propriedades naturais
higroscopicas e termoplasticas o que consiste
em um problema no manuseio do pd obtido por
Spray drying, havendo a necessidade da
utilizacdo de um agente de secagem que pode
ser amido, gomas naturais, maltodextrina ou
sacarina, por exemplo, impedindo a coesao das
particulas no interior do equipamento (VIVIANE
et al., 2005).

O processo de secagem por aspersao
possui diversas vantagens, como a selecdo
adequada do equipamento com base nas
caracteristicas pretendidas para o produto final; o

controle da uniformidade e do tamanho das
particulas do produto pela manipulacido das
variaveis do processo; o fato de ser um processo
continuo, podendo ser alteradas condi¢cbes de
operagao sem a necessidade de interrupgao;
rapidez e rendimento, pois a evaporagao ocorre
em fracoes de segundos, em virtude da formacéao
de inumeras goticulas que proporcionam uma
grande area superficial para trocas térmicas e
transferéncia de massa; as particulas resultantes
apresentam forma esférica uniforme e uma
rdpida dissolugcdo, devido a grande area
especifica e o custo do processo sido baixos
(BAHANDARI et al. 1993).

As principais desvantagens deste processo de
secagem sao: o equipamento apresenta grandes
dimensdes, necessitando de instalagbes fisicas
adequadas; o custo inicial é alto, pois necessita
de investimento em instalacées e a limpeza dos
equipamentos € onerosa, devido a utilizagéo de
grandes quantidades de fluidos de limpeza, como
principalmente a agua. Porém, o valor do produto
final pode justificar o 6nus inicial (BAHANDARI et
al. 1993).

A facilidade e a rapidez na obtencao de
culturas permitem sua manipulagdo em
laboratorio, para a realizagdo dos mais diversos
experimentos, podendo ser realizado um grande
numero de repetigdes, tornando essa levedura
uma excelente fonte para estudos de estresse
oxidativo (SOARES; ANDREAZZA; SALVADOR,
2005).

Sob o ponto de vista genético e
metabdlico, a levedura Saccharomyces
cerevisiae, é um dos organismos mais
categéricos a serem utilizados em testes
bioldgicos, podendo ser realizada a avaliagdo da
capacidade pela medida da sobrevivéncia de
células tratadas com o antioxidante e agentes
estressores (GUARIENTI; BERTOLIN; COSTA,
2010).

CONCLUSOES:

O suco do pseudofruto de A. occidentale L
demonstrou potencial antioxidante, através do
aumento da sobrevivéncia de leveduras,
verificado pela diminuicdo do dano causado pelo
peréxido de hidrogénio, antes e apds a secagem
por aspersdo, 0 que mostra que a técnica de
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spray drying ndo alterou o potencial antioxidante
do material analisado.

Sugere-se a realizacao de outros estudos
sobre o concentrado de A. occidentale L a fim de
definir qual substancia possui tal atividade
antioxidante, para que este possa ser utilizado
para fins terapéuticos.
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Quadro 1. Resultados encontrados na metodologia do residuo seco.

Placa | Diluicdo Peso da Placa Peso pés estufa Residuo Seco
(9) (9) (9)
1 1:10 52,117 52,161 0,044
2 1:10 46,251 46,293 0,042
3 1:20 34,337 34,355 0,018
4 1:20 31,955 31,974 0,019
5 1:30 27,515 27,527 0,012
6 1:30 30,718 30,733 0,015

Tabela 1: Inibicdo do crescimento em milimetros do suco de caju antes da técnica de

spray drying
SOD WT | SOD 1A | SOD 2A SOD 1A
/SOD2A
Caju 0 mm 0 mm 0 mm 0 mm
Caju + H202 10 mm 10 mm 11,5 mm 15 mm
H202 14,5 mm 10,5 mm 18,5 mm 15,5 mm

Tabela 2: Inibicdo do crescimento em milimetros do suco do caju apds a técnica de

spray drying
SOD WT sSOD 1A sSOD 2A sSOD 1A
/S0OD2A
Caju 0 mm 0 mm 0 mm 0 mm
Caju + H202 13 mm 10,5 mm 12,5 mm 13 mm
H202 15 mm 11 mm 16 mm 14 mm
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Figura 2. Resultados da avaliagao antioxidante antes da técnica de spray drying. A- Suco de

caju; B- Peroxido de Hidrogénio; C — Suco + perdxido.

Figura 3. Resultados da avaliagao antioxidante apos a técnica de spray drying. A- Suco de caju;

B- Peréxido de Hidrogénio; C — Suco + peroxido.
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RESUMO

Dois filtros de desfluorizagdo de alta capacidade e alta taxa com 10 e 25kg de alumina ativada foram
fabricados e testados com agua de posso local contaminada com fluor. Diversos parametros de qualidade da
agua como pH, TDS, F-, CI, SO,*, NOy, dureza de Ca® e Mg* e dureza total foram monitorados através do
proceso de filtragao e foi detectado que esses valores estdo dentro dos padrbes permitidos. A performance do
filtro foi avaliada através da determinagéo do volume de agua padrao (<1.5 ppm), capacidade de adsor¢ao de
fldor, taxa de vazéo, tempo de contato, capacidade de agua do filtro, tempo antes da primeira regeneracéo e
custo do filtro. Baseado em uma discussao detalhada frente a esses parametros, o filtro com 10kg de alumina
foi considerado melhor se comparado ao de 25kg.

Palavras-chave: Activated Alumina, Defluoridation, Fluoride, Water Filter

ABSTRACT

Two high capacity, high flow rate defluoridation filters with 10 and 25kg Activated Alumina have been
fabricated and tested with local fluoride contaminated ground water. Various water quality parameters like pH,
TDS, F, CI, SO, NOy, Ca® Hardness, Mg? Hardness, Total Hardness have been monitored throughout the
filtration process and it has been found that these values are within the permissible limits. The filter performance
has been evaluated by determining the volume of safe water (<1.5 ppm), fluoride uptake capacity, flow rate,
empty bed contact time, water capacity of filter, time before first regeneration, capital and recurring cost of filter.
On basis of detailed discussion on these parameters the filter with 10 kg AA is considered to be a better filter as
compared to the one with 25 kg AA.

Keywords: Activated Alumina, Defluoridation, Fluoride, Water Filter
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INTRODUCTION

In many parts of the world high concentration of
fluoride occurs naturally in ground water and
causes wide spread fluorosis, a disease which
mainly affects the bones and teeth ™. About 95%
of fluoride ingested the body is deposited in hard
tissues like bones and teeth weaking their
structure and making them brittle’s. Other
problems which arise due to the excessive intake
of fluoride are low heamoglobin levels, excessive
thirst, headache, skin rashes, nervousness,
depression, gastrointestinal problems, urinary
tract malfunctioning, low IQ, weakening of muscle
"4 In India, excess fluoride is present in ground
water in many states for example in parts of
Andhra Pradesh, Rajasthan etc®'.There are
several methods of defluoridation like
Precipitation Method, Nalgonda Technique,
Adsorption, lon Exchange Mechanisms etc'?.
Excess of fluoride in ground water have been
treated using Activated alumina (AA) based
defluoridation filters earlier’®?. As a part of
Department of Science and Technology,
Government of India sponsored project to design,
develop and test, low cost defluoridation filters for
rural use, we have recently studied the kinetics of
fluoride removal from local ground water using
AA?% and described the fabrication and testing of
four small domestic fluoride level filter fitted with
single or double ceramic cartridge with different
quantities of AA (2.5, 3, 3.5 kg) and one or two
ceramic cartridges 2*%* We found that the flow
rate of defluoridated water from these filters was
less, (2 lit./hr.) and the filter needs to be refilled 3-
4 times at least, per day to obtain approximately
20 liter of water to meet the water needs of an
average household. The AA needs to be replaced
or regenerated every 2-4 months. In continuation
the above study we have fabricated AA based
fluoride filters with high flow rates and high
capacity and was tested them in the lab using
fluoride contaminated ground water from a
nearby village (Bhooma Chota), and in this paper
we present the results of our study.
EXPERIMENTAL

Four holes of 1 cm diameter were made at
the bottom of a 51 liter HDPE water storage
container. Four similar holes of 1 cm diameter
were made on top lid of a 50 liter HDPE drum so
that both the set of holes were centro-symmetric.

Four ceramic cartridges were fitted on the base of
the top container with their outlets protruding
through the holes into bottom container (fig. 1
and 2). 10 kg and 25 kg water washed activated
alumina (DF-101, M/s Siddhartha Industries,
Surat, and Gujarat, India) was poured from the
top.

A tap was fitted 2 cm above the base of
the bottom of drum. Fluoride contaminated
ground water from the village Bhooma Chota
(middle tubewell) was brought by water tankers
and stored in 1000 and

500 liters drums in the lab. The water was
pumped into the upper container every day.
Periodically various water quality parameters
were analysed as follows: Water from the outlet
tap was analysed for fluoride using a Fluoride lon
Selective Electrode (Orion Thermo Scientific,
USA) and TISAB Il buffer. Calcium and
Magnesium hardness using EDTA method,
Carbonate and Bicarbonate by titrating with
standardised H.SO.,, and Chloride by titrating with
silver nitrate. Sodium and Potassium were
analysed by Flame Photo Meter. Duly calibrated
electronic pH and TDS meter were used for
determining pH and TDS of untreated and treated
water.

RESULTS AND DISCUSSION

We were unable to use the same water
container for both the upper and the lower
chamber because of the two reasons. Firstly we
found that four ceramic cartridges could not be
fitted at the base of available 50 liter drum,
therefore it could not be used as the top
container. Secondly the 51 liter water container
used had coagulated cover which could not
support the weight of water filled container
(approx.  53kg). Therefore the present
arrangement of two different water containers has
been used. In the beginning of our experiments
we filled 10 kg activated alumina in the lower
chamber after covering the inlet of the tap with
layer of nylon cloth having 0.16 mm mesh size.
We however found after one week the particles of
AA choked the nylon cloth and flow of water
stopped from the filter. Therefore we transferred
the AA from the bottom drum to the upper
container. Hence in the second filter we filled 25
kg AA in the upper container from the beginning
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of the experiment itself (Fig 3).

The costs of the various components of
the filter are given in Table 1. We found that the
maximum component of cost is that of AA Rs.
1160/- for 10 kg and Rs. 2900/- for 25kg. The
diameter of the top container was 41 cm at the
top and base 32 cm at the base. The cask
shaped bottom container was 30.5cm at the top
and 29.5 cm at the base in diameter.

The filter can be fabricated easily by an
unskilled labor with only few drilling of holes and
tightening of wing nuts of the ceramic cartridge is
required. The water capacity of the filter was
found to be 40 liter for 10 kg and 16 liter for 25 kg
AA. The bed volume of 10 kg AA is 13.5 lit. and
25 kg AA is 33.78 lit. Average elution rate of
defluoridated water from the filter was 20.6 lit./hr.
for 10 kg and 9.3 lit/hr for 25 kg (Figure 4 and 5).
This difference is partly due to the less water
capacity of the filter filled with more quantity of AA
and more resistance to the flow of water by AA in
the 25 kg AA filter than with 10 kg AA. (Empty
Bed Contact Time) EBCT for 10 kg AA filter is
39.35 min. and 56.3 min. for 25 kg AA) Table 2.

If the 10 kg filter is filled once a day it
produces sufficient water for two days (assuming
water can supply of 20 liter/day for a family of
four people). For 25 kg AA filter needs to refill at
least twice a day for two days to produce 64 liter
of drinking water which is sufficient to meet
drinking water requirements for three days. The
fluoride concentration in treated water was
monitored every 50 liters and depicted in (Fig 6
and 7). The volume of safe water yield (< 1.5
ppm) of the filter with 10 kg is 3300 liters and
3900 liters for 25 kg AA. Specific safe water yield
is 330 mg F-/kg for 10 kg, 156 mg F-/kg AA for 25
kg AA. The Fluoride Uptake capacity of AA for AA
in the filter with 10 kg AAis 722.7 and 396.24 for
filter with 25 kg AA.

The higher volume of safe water in 25 kg
filter than 10 kg filter can be explained in the
larger amount of AA. This safe water volume is
not, as expected 2.5 times, that that of 25 kg
filter. The lower specific safe water yield and
hence lower fluoride uptake capacity in the filter
with 25 kg AA is ascribed to several reasons
discussed as follows: a) lower than expected
volume of safe water from the 25 kg AA filter than
the 10 kg AA filter, b) the average bicarbonate
concentration and the average TDS in raw
ground water was 300 ppm and 100 ppm higher,

when the 25 kg AA filter was being tested, as
compared to the raw water with which 10 kg AA
filter was tested.

The overall low FUC of AA in both the
filters is due to a) their relatively high flow rates
(20.6 and 9.3 liter/hours) as compared with single
cartridge flow rate was 1.7lit./h and double candle
filter flow rate was 3 lit. /h %24 @) it is known that
AA absorbs fluoride optimally at pH 5 2" 2% %.2" the
average pH of ground water being used for
testing the filter was 9, and it is known that the
fluoride adsorption capacity of the filter falls
drastically after pH 8-8.57%% ¢) very high
concentration of bicarbonates in the raw water is
also known to reduce the fluoride adsorption 2",

AA surface has an amphoteric character.
Removal of fluoride by AA is mainly due to ion-
exchange and can be described by following
equations

AIOH + F  —
AlOH. +F  —

AIF + OH
AIF + H0

(1)
(2)

Al represent solid alumina surface®.

Notice that the fluoride removal from the
ground water is nearly constant till 3000 lit. in the
25 kg AA while for the 10 kg AA filter the fluoride
level fluctuates (Fig 6 and 7). Also notice the
presence of four ceramic cartridges in the filter
and occupying 270 cm? each of surface area
protruding upwards from the base of the filter (Fig
2). Therefore the raw water comes into contact
with AA to different extents before coming in
contact with the surface of the ceramic cartridges.
In the filter with 25 kg AA, the bed volume of AA is
2.5 times more than with 10 kg AA and the
defluoridation is more uniform. Assuming a water
usage of 20 lit. per day if used at domestic level,
the 10 kg filter can be operated for 5 months 15
days and 25 kg filter can be operated for 6
months 15 days before it needs to be
regenerated.

If the filter is shared at community level for
example, between 5 households then the 10 kg
AA filter can be operated for one month three
days and 25 kgAA filter for one month and nine
days. Considering the higher average flow rate of
10 kg AA filter and higher fluoride uptake capacity
and specific safe water yield cost per liter of
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defluoridated water, the 10 kg filter is better than
25 kg AA filter

We now discuss the other water quality
parameters monitored in the raw and filtered
water during the defluoridation process. The
maximum permissible limit of pH according to BIS
standard is 6.5 to 8.5*'.The average pH of raw
water is 9.03, 9.18 while for average treated
water pH is 9.1, 9.01 for 10 and 25 kg (fig. 8).
The average carbonate of raw water is 171.6 and
122.4 ppm and average treated water carbonate
is 194 and135ppm for 10 kg and 25 kg (fig 9).
The average bicarbonate of raw water is 1349.7,
1662.8 ppm and the average bicarbonate of
treated water is 1075.6 and 1278.9 ppm (fig. 10).
(The max. permissible limit for total alkalinity is
600 ppm (fig.11) *'

For chloride, the permissible limit is 1000
ppm*. The average chloride of raw water is
644.2, 533.45 ppm and average chloride of
treated water is 709.85 and 490.50 ppm for 10
and 25 kg (fig. 12). For calcium the maximum
permissible limit is 200 ppm®. The average
calcium of raw water is 9.6 and 10.8 ppm and
average calcium of treated water is 7.4 and 7.1
ppm for 10 and 25 kg (fig. 13).

For magnesium, the maximum
permissible limit is 100 ppm?*®'. The average
magnesium of raw water is 18.1 and 22 ppm and
the average magnesium of treated water is 13.9
and 5.1 ppm (fig. 14). The maximum permissible
limit of TDS according to BIS standard is 2000
ppm in absence of any alternative source of
water®'. The TDS measured (indirectly based on
conductivity) of raw water. The average TDS
value is 1420 and 1532 ppm and in treated water
average value is 1513.3 and 1613.3 ppm (fig.
15). The high concentration of various dissolved
salts is reflected in the high TDS value of raw
water. Na® concentration in raw water it was
found to be 270.6 and 375.6 ppm and for treated
water 348 and 309.14ppm, K* concentration in
both raw and treated water varied from 13.7 and
11.8 ppm (fig. 16 and 17).

CONCLUSION

To conclude we have investigated the filter
performance of the AA based filters filled with 10
and 25 kg AA. It was found that the filter with 10

kg AA was better, as it needed to be filled only
once daily to be able to meet the water demands
of a family. Also its initial capital cost was 60%
lower than that with 25 kg AA. However, in terms
of recurring costs of one liter water (if AA is
discarded after single use) the filter with 25 kg AA
is cheaper to operate by 15 % as compared to
the filter with 10 kg AA. The higher efficiency of
the AA in the filter with 10 kg AA reflected in its
fluoride uptake capacity which was found to be
double than that of 25 kg AA. With a high flow
rate of 20 lit. /h, the filter with 10 kg AA is suitable
for installation at a common place so that 5-6
household living close together can take benefit
of the filter.
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Table 1. Cost of Components of 51 liter Intermediate Filter with Ceramic Cartridge

Filter Parameters

10 kg AA Four candle filter

25 kg AA Four candle filter

Activated Alumina
@ Rs.116/$ 2.10 /kg

Rs. 1160/$ 21.09

Rs. 2900/$ 52.72

Drum @ Rs. 200/$ 3.63

Rs. 200/$ 3.63

Rs. 200/$ 3.63

Big Bucket @ Rs. 265/$ 4.81

Rs. 265./$ 4.81

Rs. 265/$ 4.81

Ceramic Cartridge
@ Rs. 280/$ 5.09

Rs. 1120/$ 20.36

Rs. 1120/$ 20.36

Outlet valve @ Rs./$ 0.545

Rs. 30 /$ 0.545

Rs. 30/$ 0.545

Total Cost Rs./$)

Rs. 2775 /$ 50.454

Rs. 4515/ 82.09

Table 2. Characteristics of filters with different quantities of activated alumina

AA (kg) 10 25
Capacity (lit.) 40 16
Depth of A.A covering ceramic cartridge 7.4 cm 27.6 cm
Depth of A.A in upper chamber 16.7 cm 36.5cm
Bed Vol. (lit) 13.5 33.78
EBCT (min) 39.35 56.3
Diameter of upper chamber 40.6/32 cm 41/32 cm
Time (min)for emptying of the filter (brimful) 116 min 103 min
Liters per hour 20.6 lit/h 10 lit’h
FUC (mg/kg) 722.7 396.24
No. of refills required per day water 1/2 2

Vol. of safe water (lit.) 3300 3900
(18t Cycle) @2.4 ppm F

No. of filter refills of safe water 82.5 243.75
Time before 15t regeneration 5 months 15 days 4 months 10 days
Capital Filter Cost (Rs./$) 2775/50.454 4515/82.09
Cost of defluoridated water per liter (for 1S} 0.84/0.015 1.15/0.0209
cycle) in Rs/$

(Consider capital cost of the filter)

Recurring cost of 1 liter water (if AA s 35.15/0.0063 29.74/0.0054
discarded after Single use in paisa/$)
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Figure 1. Photograph of Middle Portion of the Filter

Figura 2. Photograph of the inside of the filter with four ceramic cartridges (without the AA)
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Figura 3. Photo of the fabricated filter with four ceramic candles with Activated Alumina
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Figura 4. Flow rate of filter with 10 kg AA
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Figura 5. Flow rate of filter with 25 kg AA
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Figura 6. Breakthrough profile of filter with 10 kg AA @ average inlet fluoride conc. 2.94 ppm

PERIODICO TCHE QUIMICA « www.periodico.tchequimica.com « Vol. 10 N. 19.
+ ISSN 1806-0374 (impresso) * ISSN 1806-9827 (CD-ROM) « ISSN 2179-0302 (meio eletrénico)
© 2011. Porto Alegre, RS. Brasil



1,8
e

1& }rr
14

0,8

F (ppm)

06 ’
04 ’
0,2 l

0 1000 2000 3000 4000
Vol {litre)

Figura 7. Breakthrough profile of filter with 25 kg AA @ average inlet fluoride conc.3.29 ppm
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Figura 8. Comparative average pH values of raw and treated water
from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 9. Comparative average Carbonate values of raw and treated water
from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 10. Comparative average Bicarbonate values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA

PERIODICO TCHE QUIMICA « www.periodico.tchequimica.com « Vol. 10 N. 19.
+ ISSN 1806-0374 (impresso) * ISSN 1806-9827 (CD-ROM) « ISSN 2179-0302 (meio eletrénico)
© 2011. Porto Alegre, RS. Brasil

76



1600
£ 1550
£
5 1500
=
o
o 1450
Land
(=]

% 1400
2
21350
£
N
= 1300
ol
o
< 1250
=
1200
Fauw 10 lg treat 10 kg Raw 25 kg treat 25 kg

Figura 11. Comparative average Total Alkalinity values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 12. Comparative average ClI- values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 13. Comparative average Ca+2 Hardness values of raw

and treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 14. Comparative average Mg+2 Hardness values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 15. Comparative average TDS values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 16. Comparative average Sodium values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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Figura 17. Comparative average Potassium values of raw and

treated water from filters with 10 and 25 kg AA
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RESUMO

A dissolugéo intrinseca € um teste que tem sido utilizado durante muitos anos para a caracterizagéo
das drogas sélidas. Este trabalho objetivou a caracterizacdo do farmaco antirretroviral efavirenz a partir da
dissolugéo intrinseca e comparagdo com o sistema de classificagdo biofarmacéutica (SCB). Inicialmente,
preparou-se a curva de calibragdo com 5 pontos lidas no comprimento de onde de 247 nm, a fim de analisar a
concentracao das amostras. Para a formagdo da pastilha utilizou-se 20 mg do farmaco sob pressédo de 2
tonelada durante 1 minuto. Em seguida, realizou-se o teste de dissolugao intrinseca no meio lauril sulfato de
sédio a 0,5% a 37°C, sob agitagdo de 50 rpm. Ao analisar os dados obtidos, observou-se que a curva de
calibragao foi linear apresentando r = 0,9998. Em relagao a velocidade de dissolugao intrinseca (VDI), esta foi
igual a 0,0058 mg/mL/min corroborando com o SBC sendo um farmaco de baixissima solubilidade em agua.
Dessa forma, por dispor de condi¢gdes mais controladas a dissolugao intrinseca tem se tornado evidéncia com o
propésito de ser empregado no SBC, sendo utilizado para caracterizagédo de farmacos.

Palavras-chave: Sistema de classificacdo biofarmacéutica.Velocidade de dissolugdo intrinseca. Calibragao.

ABSTRACT

The intrinsic dissolution is a test which has been used for many years for the characterization of solid
drug. This study aimed to characterize the antiretroviral drug efavirenz from the intrinsic dissolution and
compared to the biopharmaceutical classification system (BCS). Initially, was prepared a calibration curve with 5
points read at wavelength of 247 nm in order to analyze the concentration of the samples. For the formation of
the tablet was used 20 mg of the drug under pressure of 2 tons for 1 minute. Then, the test was carried out
intrinsic dissolution in the middle sodium lauryl sulphate 0.5% at 37 ° C under agitation of 50 rpm. By analyzing
the data obtained, it was observed that the calibration curve was linear with r = 0.9998. Regarding the intrinsic
dissolution rate (VDI), this was equal to 0.0058 mg/ml/min corroborating the SBC is a drug of low water
solubility. Thus, by having more controlled conditions the intrinsic dissolution has become evidence for the
purpose of being employed in the SBC and is used for characterization of pharmaceuticals.

Keywords: Biopharmaceutical classification system. Intrinsic dissolution rate . Calibration.
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INTRODUGAO

A dissolucéo intrinseca € um teste que
tem sido utilizado durante muitos anos para a
caracterizacado das drogas solidas (AMIDON et.
al,. 1982; YU AND AMIDON, 1999). A faixa ou
velocidade de dissolugdo intrinseca (VDI) é
definida como a faixa de dissolucao de
substancias puras sob condicbes constantes de
area superficial, temperatura, agitacdo e pH
(UNITED STATES PHAMACOPEIA, 2009).

Isto fornece informagdes valiosas como o
comportamento fisico-quimico da substancia no
meio de dissolugcdo e a boa correlagdo entre a
solubilidade e a faixa de dissolucdo intrinseca
dos farmacos (NICKLASSON et al., 1981, 1988;
GU et al., 1987).

A VDI pode ser utilizada para avaliar
parametros como: determinagdao de parametros
termodindmicos associado com a fase de
transicao da cristalinidade, determinagao da faixa
de pH para perfis de dissolugcdo, estudo de
surfactantes e efeitos do pH na solubilizacdo de
farmacos de baixa solubilidade (WADKE AND
REIER, 1972; DAHLAN et al., 1987; JINNO et al.,
2000; CHAN AND GRANT, 1989).

Segundo o SCB, a solubilidade de um
farmaco €& determinada pela dissolugdao da
dosagem mais alta de um medicamento em 250
mL de uma solugado tampao de pH entre 1,0 e
8,0. Um farmaco é considerado altamente sollvel
quando o resultado, em volume, da relagao
dose/solubilidade € menor ou igual a 250 mL
(FDA, 1997).

A VDI esta relacionada a velocidade e
nao a um equilibrio, de modo que esperasse uma
melhor correlacdo entre a dissolugdo in vivo da
substancia, e consequentemente com o sistema
de classificagdo biofarmacéutica (SCB), do que
com a solubilidade. Por esse motivo, tem sido
sugerido que a VDI seja utilizado para classificar
os farmacos ao invés da solubilidade. (AMIDON
etal., 1995; YU et. al., 2004).

Desta forma, resultados discrepantes
podem existir entre os métodos de solubilidade e
de VDI (YU, 2004), j& que no primeiro considera-
se a quantidade de farmaco utilizado e no
segundo nao, pois este analisa a quantidade de
material necessaria para a saturacao.

O tipico aparato consiste em uma pungao
e uma matriz fabricada a partir de aco resistente.

A pungdo é inserida na cavidade da matriz e o
material teste € comprimido com uma prensa
hidraulica. A pastilha compacta é formada na
cavidade, contendo uma uUnica face exposta com
area definida no fundo da matriz (Figura 1). O po6
€ comprimido com uma prensa hidraulica por 1
minuto na compressdo minima necessaria para
formar uma pastilha ndo desintegrante (UNITED
STATES PHAMACOPEIA, 2009).
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Figura 1. Equipamento para dissolugao

intrinseca.

Existem dois métodos para a realizagao
da dissolugcdo intrinseca: sistema de disco
rotativo, também conhecido com “Wood’s
apparatus”, e sistema de disco fixo (Figura 2).

(a) (b)

Figura 2. Tipos de dissolugao intrinseca: sistema
de disco estacionario ou fixo (a) e rotatoério (b).

A utilizagdo do disco rotativo é mais
comum, porém boa correlagdo dos resultados é
observada em comparagao com o sistema de
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disco fixo e até com outros sistemas nao
descritos em farmacopéias, mas ja testados em
estudos para a determinacdo da velocidade de
dissolugao intrinseca, como o método da célula
de fluxo e um aparato em miniatura (Mini-IDR™)
semelhante ao disco rotativo (BERGER et al.,
2007; LEHTO et al., 2008; PELTONEN et al.,
2003; TSINMAN et al., 2009; VIEGAS et al.,
2001).

Em relagdo ao modelo de disco rotativo,
esta desvantagem esta relacionada a formagéao
de bolhas na pastilha formada na superficie da
matriz; além disso, pelo fato do aparato rotatério
deste ser mais pesado, cerca de 512g, em
relacdo ao aparato pa, por volta de 144g, pode
haver decréscimo de aproximadamente de 2°C
da temperatura do meio de dissolugao. Ambos os
problemas podem gerar uma diminuicdo da
efetividade da dissolugao intrinseca (VIEGAS et
al., 2001; UNITED STATES PATENT, 2002)

Efavirenz

Efavirenz € um agente antirretroviral
classificado como inibidores da transcriptase
reversa ndo-analogos de nucleosidicos (ITRNNs)
(Figura 3 e Tabela 1). Juntamente com os
farmacos lamivudina e zidovudina, dentro da
classe de ITRNN, o EFV é considerado como
farmaco de primeira escolha, preferencial a
nevirapina, exceto para gestantes e criancas
menores de 3 anos. Essa opcao esta
fundamentada na sua elevada poténcia de
supressao viral, comprovada eficacia a longo
prazo € ao menor risco de efeitos adversos
sérios (BRASIL, 2008; BRASIL, 2009).

Figura 3. Estrutura quimica do EFV.

Tabela 1. Propriedades fisico-quimicas do
farmaco efavirenz.

Caracteristicas Descricao

(S)-6-Chloro-4-
(cyclopropylethynyl)-1,4-
dihydro-4 (trifluoromethyl)-
2H-3,1-benzoxazin-2-one

Nome quimico

Formula molecular C14HoCIF3NO,

Peso molecular 315.68 g/mol

pKa 10,3

D . P6 cristalino branco ou
escricao

quase branco, inodoro

Faixa de fusdo 136 °C a 141 °C

Praticamente insoltivel em

Solubilidade agua, soluvel em metanol
e diclorometano
Fonte: Adaptado de PATENTE US 6673372

Crystalline Efavirenz.

Visto isso, objetivou-se a caracterizagao
deste farmaco a partir da dissolugcao intrinseca
para sua melhor caracterizagdo e comparagao
com o SCB.

PARTE EXPERIMENTAL
2.1. Matérias primas e vidrarias

Nesta andlise foi utilizada a matéria-prima
EFZ Cristalia® (lote 15845). Como meio de
dissolugao foi utilizado lauril sulfato de sodio a
0,5%. Utilizou-se alcool etilico absoluto na etapa
inicial da curva de calibracdo. Foram utilizados
também papéis de filtro quantitativos, tubos de

ensaio, baldes volumétricos e pipetas
volumétricas devidamente calibrados.
2.2. Equipamentos

Os equipamentos utilizados foram
balanga analitica Chio® modelo JK-200,

espectrofotometro UV-VIS Varian® modelo Cary
30; Dissolutor Nova Etica Modelo 299 com seis
cubas;

2.3. Metodologia
2.3.1 Preparacgao da solu¢cao amostra

As amostras de EFV puro foram
analiticamente pesadas e solubilizadas. Como
solvente, foi utilizado um solugcéo de alcool etilico
absoluto, obtendo-se uma concentragao de 400
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Mg/mL. As amostras foram preparadas em
triplicata.

2.3.2 Preparacgao da curva controle

Partindo da solugdo estoque do padréo
de EFV (400 pg mL-1), foram realizadas diluicdes
com o meio lauril sulfato de sdédio (LSS) 0,5%
para a obtencdo das seguintes concentragdes: 2,
4, 8, 10 e 12 pg/mL. A curva controle foi
preparada e as amostras foram lidas no
comprimento de onda de 247nm. Esta curva
também foi utiizada para o calculo das
concentragdoes das amostras.

2.3.3 Desenvolvimento do método analitico

Pesou-se 20 mg de farmaco, e em
seguida realizou-se a compressao do pé dentro
da cavidade no interior da matriz do aparato de
dissolucdo intrinseca, através de uma prensa
hidraulica. A pressao exercida sob o pé foi de 2
toneladas durante 1 minuto. Na dissolucao
intrinseca foi utilizado o meio LSS 0,5%, a
temperatura de 37°C, sob agitacdo de 50 rpm.
Esta técnica foi realizada com o disco
estacionario no fundo da cuba, onde foi utilizado
0 aparato tipo 2 (pa). Esta dissolugdo foi
realizada durante 60 minutos, nos quais as
aliquotas de 10 mL foram retiradas nos tempos
10, 20, 30, 45 e 60 minutos. Estas amostragens
foram feitas sem reposicdao, no entanto os
resultados foram matematicamente corrigidos.

RESULTADOS E DISCUSSAO:

Nos Gréafico 1, observa-se que as
concentragdes com suas respectivas
absorbancias apresentaram-se de forma linear ,
0 que pode ser confirmado com o descrito na
Tabela 2 pois o coeficiente de correlagao (r) de
apresentou valor superior a 0,99, como
recomendado pela ANVISA através da RDC
899/2003.

Tabela 2. Dados obtidos a partir da curva de
calibracao do EFV e 5TiO1.

Dados EFV
r 0,9998
Slope 0,0492
Intercepto 0,0044

Legenda: r (coeficiente de correlagao).

(=] =] =
wn [=a] |
»

»

=]
*

Absorbéancia
2 2 =
= 5] (%]
-
4
N,
e

L]

0 2 4 b 8 10 12 14

Concentracdo (ug/mL)

Grafico 1. Curva de calibragao do EFV.

A mensuragdo da faixa de dissolugao
intrinseca é uma ferramenta funcional na
caracterizacao de drogas ou excipientes puros. A
faixa de dissolugdo intrinseca é definida como
faixa de dissolugcdo de substancias puras sob
condicbes de area superficial constante (UNITED
STATES PHARMACOPEIA, 2009).

A VDI é facilmente calculada por:
J=V.dc.1,
dt.A

onde J é a faixa de dissolugdo intrinseca, V é o
volume do meio de dissolugdo, ¢ é a
concentragdo, A é a area da cavidade da matriz,
etéotempo (YU et al., 2004).

Para o calculo da VDI é necessario
construir um grafico da quantidade acumulada de
farmaco dissolvido em fungao do tempo e, pela
regressao linear dos pontos, com a obtencgéo da
equacdo da reta, tem-se a velocidade de
dissolugdo em unidade de massa por segundo,
representada pelo valor do coeficiente angular. A
velocidade de dissolugdo ¢é determinada
dividindo-se esse valor pela area superficial do
compactado em cm? sendo reportada em
unidade de massa cm? s’ (UNITED STATES
PHAMACOPEIA, 2009).

O grafico obtido da quantidade de
farmaco dissolvido em fungdo do tempo pode
apresentar curvatura (alteracao da inclinacédo da
reta) e, neste caso, deve-se considerar apenas a
regido linear inicial para o calculo da velocidade
de dissolucdo (UNITED STATES

(Eq. 1)
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PHARMACOPEIA, 2009). Apesar de o Grafico 2
apresentar coeficiente de correlagdo menor que
0,99 (Tabela 3), os coeficientes angulares (slope)
foram utilizados para o célculo da VDI ja que
estes pontos foram os que se mostraram em
ascensao antes de a concentracdo do farmaco
chegar ao equilibrio. Este fato pode ser devido a
baixa solubilidade do farmaco no meio fazendo
com que apenas uma pequena quantidade esteja
dissolvida no meio (Grafico 2), podendo gerar
flutuacoes no préprio equipamento
comprometendo a linearidade.
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Grafico 2. Regido inicial linear dos farmacos
EFV.

Tabela 3. Dados obtidos a partir da dissolucao
intrinseca dos farmacos EFV e 5TiO1.

de dissolugdo intrinseca menores que 0,1
mg/min/cm? sugerem que a dissolugdo sera a
etapa limitante para a absor¢ao, seja, farmacos
com VDI acima desse valor seriam considerados
de alta solubilidade e velocidades abaixo desse
limite, indicariam farmacos de baixa solubilidade
(YU et al, 2004).

Tabela 4. Velocidade de dissolugao intrinseca
(VDI) dos farmacos EFV e 5TiO1.

Farmaco VDI (mg/mL/min)

EFV 0,0058

Dados EFV
r 0,8976
Slope 0,0291
Intercepto 1,2051

Legenda: r (coeficiente de correlagao).

O conhecimento da velocidade de
dissolugao intrinseca € util na predicdo de
provaveis problemas de absorgao relacionados a
velocidade de dissolugdo. Tipicamente taxas de
dissolugdo intrinseca maiores que 0,1
mg/min/cm? ou 0,0017 mg/cm?s, indicam que
possivelmente absor¢cdo nido esta associada a
velocidade de dissolugdo, ao passo que, taxas

Na Tabela 4, observa-se que o farmaco
apresentou-se abaixo da faixa, se classificando
como de baixa solubilidade, de acordo com a
medida da VDI, estando também em
concordancia com SBC. Desta forma, este
método evidenciou as caracteristicas do farmaco
puro, devido a suas condigdes mais controladas.
Em diversos estudos, atualmente, tem-se
demonstrado a importancia da utilizacdo deste
método para maior confiabilidade no Sistema de
Classificagdo Biofarmacéutica (SCB), visto que
em um ensaio de solubilidade convencional,
onde a quantidade de um farmaco é mantida sob
agitacdo e temperaturas constantes até a
saturacdo da solugdo, a determinacdo da real
solubilidade do material pode ser comprometida,
devido as possiveis ocorréncias de
recristalizagdes durante o ensaio, que podem
provocar alteragdo da forma cristalina, formacao
de hidratos e solvatos (YAZDNIAN et al., 2004;
ZAKERI-MILANI, 2009).

CONCLUSOES:

Com a andlise dos farmacos, observa-se
que a dissolugao intrinseca avalia de maneira
precisa as propriedades do farmaco em questao,
justamente por dispor de condigdes mais
controladas durante o experimento. Dessa forma,
a dissolugao intrinseca tem se tornado evidéncia
com o proposito de ser empregado no SBC,
sendo utilizado para caracterizagao de farmacos.
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Agenda

6° Simpdsio Nacional de Biocombustiveis
Data: 24 a 26 de abril de 2013

Local: Canoas/RS — BRASIL

Realizacdo: Associagdo Brasileira de Quimica

Informagdes: http://www.abg.org.br/biocom/
E-mail: abgeventos@abq.org.br
Telefone: (0XX21) 2224-4480
Fax: (0XX21) 2224-6881

11° Simpédsio Brasileiro de Educagao

Quimica

Data: 28 a 30 de julho de 2013

Local: Teresina/Pl — BRASIL

Realizagao: Associagao Brasileira de Quimica

Informagdes: http://www.abg.org.br/simpequi/
E-mail: abgeventos@abq.org.br
Telefone: (0XX21) 2224-4480
Fax: (0XX21) 2224-6881

6° Encontro Nacional

Quimica

Data: 28 a 30 de agosto de 201

Local: Macei6/AL — BRASIL

Realizagao: Associagao Brasileira de Tintas

Informagdes: http://www.abg.org.br/entequi/
E-mail: abgeventos@abq.org.br
Telefone: (0XX21) 2224-4480
Fax: (0XX21) 2224-6881

de Tecnologia

IV Seminario Regional Sul de residuos
Solidos e X Seminario Nacional de

Residuos soélidos
Data: 18 e 19 de abril de 2013.
Local: Florianépolis/SC — BRASIL

Realizagao: Associagao Brasileira de Engenharia
Sanitaria e Ambiental
Informagdes:  http://www.abes-

dn.org.br/eventos/seminario_residuos_solidos/index.ht
mi

E-mail: abes@abes-dn.org.br
Avenida Beira-Mar, 216, 13° andar
Rio de Janeiro - 20021.060
Tel.\Fax: (21)2277-3900;2262-6838

5° Congresso Interamericano de Residuos

Sélidos

Data: 22 a 24 de maio de 2013

Local: Lima — Peru

Realizagao: Asociacion Peruana de Ingenieria

Sanitaria y Ambiental

Informagdes:  http://apis.org.pe/vcongreso2013/
E-mail: informes@apis.org.pe
Telefone: (51-1) 447-9074
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Instrugoes para publicacao Instructions for publications

Artigos originais devem ser enviados por meio Original papers should be sent electronically
eletrbnico para o enderego disponibilizado no site da to the address provided on the journal's website. The
revista. Deve ser utilizado o template disponibilizado template available on the site should be used (.DOC;
no site (.DOC; .ODT; DOCX). .ODT; DOCX).

Notas rapidas

AUMENTO NO VALOR DAS BOLSAS DE POS-GRADUACAO

A partir do dia 01 de abril, as bolsas de mestrado, doutorado e pés-doutorado ofertadas pelo
Conselho Nacional de Desenvolvimento Cientifico e Tecnolégico (CNPg/MCTI) e pela Coordenagao
de Aperfeigoamento de Pessoal de Nivel Superior (Capes/MEC) terdo reajuste de cerca de 10%
sobre o valor atual. O pagamento com os novos valores sera feito a partir de maio. A bolsa de
mestrado passara de R$ 1.350 para R$ 1.500, a de doutorado, de R$ 2.000 para R$ 2.200, e por fim,
a bolsa de pds-doutorado sera reajustada de R$ 3.700 para R$ 4.100. Este é o segundo reajuste em
menos de um ano. Em maio de 2012, o governo federal também concedeu um reajuste de 10% para
mestrandos, doutorandos, pods-doutorandos e alunos de iniciacdo cientifica. A bolsa é um
instrumento para viabilizar a execucdo de projetos cientificos, tecnolégicos e educacionais nas
pesquisas e projetos apoiados pelos ministérios da Ciéncia, Tecnologia e Inovacao (MCTI) e da
Educacdo (MEC). Antes do reajuste do ano passado, o ultimo reajuste de bolsas de pds-graduacéo
no pais havia sido em junho de 2008, quando as de mestrado passaram de R$ 940 para R$ 1,2 mil e
as de doutorado de R$ 1,3 mil para R$ 1,8 mil. Entre 2004 e 2008, houve trés aumentos, em que as
bolsas obtiveram reajuste de 67% sobre os valores de 2002.

Fonte: www.cnpg.br e www.capes.gov.br:

TRAGEDIA NO RS

Uma tragédia assolou o Rio grande do Sul logo no inicio de 2013, um incéndio em uma casa
noturna causou a morte de 200 jovens na cidade de Santa Maria.

Luis De Boni

SUSTO NA RUSSIA

A queda de um objeto celeste na cidade Russa de Chelyabinsk causou péanico entre os
moradores.

Luis De Boni

SITUACAO DELICADA

A Coreia do Norte, poténcia Nuclear, toma postura agressiva e ameaca transformar a Coreia
do Sul em um cemitério. A mesma nacgao promete atacar os EUA com armas atémicas.
Luis De Boni
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