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Introducéao

Frente & grande importancia dos ions hidroxila (OH")
nos mais variados sistemas quimicos e na ratureza,
0 presente trabalho propde a utilizacdo da
eletroforese capilar (CE) com deteccao
condutométrica sem contato (C'D)! na anélise dessas
espécies, como alternativa aos métodos volumétricos
classicos. A CE possui como vantagens o reduzido
volume de amostra utilizado (inje¢cbes da ordem de
nanolitros), além da possibilidade de andlise
simultinea de diversas outras espécies. Uma vez
que, nessa técnica, utilizam-se, geralmente,
eletrdlitos de corrida tamponados, a andlise do ion
OH somente foi possivel devido ao emprego do
sistema de eletrélise separada® no qual solu¢des sem
capacidade tamponante puderam ser utilizadas como
eletrdlito de corrida.

Resultados e Discussao

As analises foram realizadas em um equipamento
de eletroforese capilar construido no préprio
laboratério, o qual contém sistema de eletrélise
separada e detector condutométrico sem contato
operando em 550 kHz e 2 Vpp. Solugdes estoque
10 mmol L™ de NaOH utilizadas como amostra foram
padronizadas por titulacdo potenciométrica, com
hidrogenoftalato de potassio.

A figura 1 mostra eletroferogramas do ion OH
realizados em trés condicSes diferentes. A utilizacao
de um inversor de fluxo eletroosmoético (EOF), no
caso o brometo de cetiltrimetil aménio (CTAB) (Fig.
1c), torna a andlise favoravel na determinacdo
simultanea de outros ions com mobilidade menor que
0 OH’, embora o emprego do trifluoracetato de litio
como eletrdlito de corrida (Fig. 1a) tivesse
apresentado maior relacéo sinal/ruido.

Utilizando as condi¢cBes da figura 1a, foi registrado
um aumento de 6% e 40% nos tempos de migracao
os ions OH™ e CI, respectivamente, ao longo de 5
corridas sucessivas. Tal fato poderia ser atribuido a
reacbes de hidrélise do analito com o capilar de
silica, afetando a mobilidade do EOF. No entanto,
esse problema pbéde ser contornado renovando-se a
solucéo presente no capilar entre cada corrida.
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Figura 1. Bletrofe-rogramas da inje-cdo de NaOH nas seguintes
condi-¢des: capilar
de silica fundida de
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lito 20 mmol L™ (pH
9,0); 26kV; amostra: NaOH 1 mmolL? e KCl 100 pmol LY
capilar: 11,0 cm até o detector; (b) eletrdlito: LiCl 10 mmol L* (pH
7,9); 16 kV; amostra: NaOH 1 mmol L™; capilar: 12,0 cm até o
detector; (c) eletrdlito: NaCl 10 mmol L* com CTAB 0,2 mmol L™
(pH 8,0); 8kV; amostra 1 mmolL?; capilar: 36,6 cm até o
detector. Picos: (1) OH, (Il) CI,, (Ill) pico de sistema e (IV) EOF.

Solugdes com pH entre 7,0 e 8,9 puderam ser
utilizadas como eletrélitos de corrida. Abaixo de pH
7,0 o OH é neutralizado pelo eletrélito de corrida e
acima de 8,9 foi observada a presenca de um pico de
sistema com a mobilidade do OH'.

Utilizando-se as condicdes experimentais
presentes ma legenda da figura 1a, aregressao linear
de uma airva analitica para uma solu¢cdo de NaOH
resultou em: Y = -0,08(0,07)+0,337(0,011), com N=7,
onde Y refere-se ao sinal do detector e C a
concentracdo de NaOH. Obteve-se coeficiente de
correlacdo de 0,997 e faixa de resposta linear até
7,0mM. Os limites de deteccdo e quantificacéo
calculados foram 3 uM e 10 uM respectivamente.

Conclusdes

A quantificacdo de OH em base forte utilizando CE-
C’D mostrou-se possivel até 7,0mM, com a
vantagem dos pequenos volumes de amostras
utilizados em cada andlise. Além disso, dois modos
de analise puderam ser realizados: com um sistema
quimico mais simples, com determinagdo do analito
contra-EOF, ou utilizando-se inversor de fluxo, este
dltimo atil na determinagdo simultinea de outros
anions com menor mobilidade.
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