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As aulas praticas de Quimica, geralmente, sdo ministradas através do método de ensino tradicional. No
entanto, tem-se observado que essa abordagem vem se tornando cada vez menos eficaz no entendimento
dos discentes sobre os assuntos abordados, havendo a necessidade de buscar metodologias alternativas.
Nesse sentido, o presente trabalho teve como objetivo desenvolver e validar por meio da técnica Delphi
uma atividade POGIL para ser aplicado em aulas praticas de quimica como uma alternativa a abordagem
tradicional. Para isso, foi realizada a construgdo de um roteiro pratico semiestruturado no formato POGIL
abordando o assunto de Cromatografia em Camada Delgada Analitica (CCDA). Em seguida, o
instrumento foi submetido a validag@o pelo método Delphi, sendo avaliado por um painel de especialistas
composto por cinco juizes. Apds duas rodadas de avaliagdo, todos os itens do instrumento foram
validados, apresentando Indice de Validade de Contetido (IVC) de 100%. A partir do trabalho, foi
possivel obter um instrumento validado que podera ser utilizado em aulas praticas que abordem o assunto
de CCDA e que também se deseje avaliar a eficacia da metodologia POGIL como uma alternativa a
abordagem tradicional.

Palavras-chave: Ensino em quimica, POGIL, validagdo de conteudo.

Practical Chemistry classes are usually taught through the traditional teaching method, however, it has
been observed that this approach has become less and less effective in understanding students about the
subjects covered, with the need to seek alternative methodologies. In this sense, the present work aimed to
develop and validate, through the Delphi technique, a POGIL activity to be applied in practical chemistry
classes as an alternative to the traditional approach. For this, a semi-structured practical script was built in
POGIL format addressing the subject of Analytical Thin Layer Chromatography (ADCC). Then, the
instrument was submitted to validation by the Delphi method, being evaluated by a panel of experts
composed of five judges. After two rounds of evaluation, all items of the instrument were validated,
presenting a Content Validity Index (CVI) of 100%. From the work, it was possible to obtain a validated
instrument that can be used in practical classes that address the subject of CCDA and that also want to
evaluate the effectiveness of the POGIL methodology as an alternative to the traditional approach.
Keyword: Teaching in chemistry, POGIL, content validation.

1. INTRODUCAO

As aulas praticas de Quimica estdo presentes em diversos cursos de ensino superior. Sua
aplica¢do ¢ de fundamental importancia para promover uma aprendizagem completa, onde ¢
possivel relacionar o conhecimento tedrico com o pratico [1]. As atividades laboratoriais
permitem aos alunos desenvolverem habilidades essenciais para a vida académica e profissional,
tais como: capacidade de resolver problemas, projetar e realizar experimentos, gerar, analisar e
interpretar dados, dominar técnicas, gerenciar o tempo e trabalhar em equipe [2, 3]. No entanto,
embora essas aulas sejam extremamente importantes para o processo de ensino-aprendizagem
dos estudantes, a maneira como elas vém sendo executadas tem sido debatida por diversos
pesquisadores [4].

Nos ultimos anos vém sendo levantadas diversas questdes sobre a atual maneira de executar
aulas praticas em laboratorio. Muitos estudiosos tem observado que a maioria dos experimentos
e atividades laboratoriais estdo sendo conduzidos como um “livro de receitas”, onde os alunos
recebem um roteiro pronto contendo um conjunto de passos que devem ser seguidos a fim de
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obter um resultado ja estabelecido. Assim, a maioria dos estudantes entendem que so precisardo
seguir as instru¢des fornecidas que chegardo a um resultado satisfatorio, sem necessariamente
refletirem sobre os processos que levaram ao resultado, ou o proposito de realizar as
investigacoes [5-8]. Essa forma tradicional e mecénica de ensinar ndo permite que os alunos
desenvolvam um pensamento critico e independente, tornando o aprendizado muito limitado e
superficial sobre os assuntos abordados durante as aulas [9, 10].

Diante disso, uma alternativa para auxiliar na resolugdo desse problema ¢é buscar
metodologias de ensino alternativas. Uma possibilidade a abordagem tradicional no laboratdrio
€ o0 Process oriented guided inquiry learning — POGIL (Processo de aprendizagem orientado
por investigacdo guiada), que ¢ uma metodologia ativa de ensino baseada em um ciclo de
aprendizagem que contém trés fases. Na primeira, fase de exploragdo, os alunos analisam as
informac¢des fornecidas em um modelo, cada modelo consiste em uma combinagdo de diversos
recursos como tabelas, graficos, imagens, esquemas ¢ outras informagdes relevantes para o
topico em discussdo. Na segunda, fase de elaboracdo de conceitos, os estudantes desenvolvem
conceitos a partir dos padroes e relagdes extraidos ao examinarem os modelos. Por fim, na
terceira, fase de aplicagdo dos conceitos, os alunos tém a oportunidade de aplicar os conceitos
recém-formados a novas situagdes, com o objetivo de fixar os novos conhecimentos ¢
comprovar ou refutar suas hipoteses [11-15].

O POGIL ¢ uma atividade cooperativa, pois, durante sua execug@o os alunos trabalham em
equipes, geralmente de trés a quatro pessoas. Cada participante desempenha uma fungdo
especifica dentro do grupo, que pode ser de coordenador, secretario, leitor ou apresentador. A
execucao dessas fungdes sdo rotaciondveis e contribuem para o desenvolvimento de habilidades
fundamentais, como: pensamento critico, trabalho em equipe, comunicagdo, resolugdo de
problemas, escrita e autoavaliacdo [13, 16]. Além disso, durante a aplicagdo da atividade
POGIL o professor deixa de atuar como detentor e transmissor do conhecimento e passa a ser
um facilitador, fornecendo os meios necessarios para que os alunos possam adquirir seus
conhecimentos por conta propria, explorando os dados fornecidos, formulando suas hipodteses e
aplicando-as de forma pratica nos experimentos [ 14, 17].

Ao utilizar a metodologia POGIL em um laboratorio, os alunos deixam de receber um roteiro
tradicional, contendo todos os passos que deveriam ser seguidos para realizar o experimento e
passam a utilizar um roteiro semiestruturado contendo alguns modelos que apresentam topicos
sobre o assunto de forma didatica, seguidos de perguntas norteadoras que os ajudardo a formular
suas proprias hipoteses, as quais poderdo ser testadas através do experimento. Nesse caso, 0s
estudantes sdo estimulados a pensar criticamente sobre o assunto abordado na pratica e nas
diferentes solugdes possiveis para a resolugdo dos problemas. Eles se tornardo responsaveis por
gerarem o procedimento a ser seguido para realizar o experimento e determinarem os possiveis
resultados [18, 19].

Diversas pesquisas analisaram a efetividade da metodologia POGIL quando aplicada a
contetdos tedricos em sala de aula [13, 20-23]. No entanto, percebe-se uma escassez de estudos
no Brasil e em outros paises analisando a efetividade dessa metodologia quando aplicada em
aulas praticas laboratoriais, evidenciando uma lacuna que precisa ser preenchida. Diante disso,
esse estudo desenvolveu um roteiro de pratica semiestruturado, seguindo a metodologia POGIL,
para ser aplicado em aulas praticas de quimica.

No entanto, para que um instrumento de medida seja confiavel é fundamental que ele passe
por um processo de validagdo. Esse tem como objetivo verificar se o instrumento elaborado
conseguird medir com exatidao o que foi proposto, ou seja, se ele avaliard de forma precisa o
que esta sendo estudado [24, 25]. Existem diversos métodos de validacdo, dentre eles o Delphi,
que tem sido amplamente utilizado em diversas areas, incluindo educagio [26]. O Delphi ¢ um
processo interativo onde diversos especialistas sdo convidados a compor um painel de juizes
que, por meio de algumas rodadas de avaliacdo, expressam suas opinides de forma independente
sobre um determinado tdpico até chegarem em um consenso, tornando o instrumento validado
[27, 28].

Frente ao exposto, o presente trabalho desenvolveu e validou através do método Delphi, um
roteiro semiestruturado no formato POGIL sobre a pratica de Cromatografia em Camada
Delgada Analitica (CCDA). Este projeto forneceu uma importante oportunidade para avangar
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nos estudos sobre a metodologia POGIL em aulas laboratoriais, pois, o instrumento validado
podera ser utilizado em futuras pesquisas que tenham como intuito avaliar a aplicagdo dessa
metodologia em aulas praticas de quimica, com a finalidade de verificar sua efetividade como
uma alternativa para o ensino tradicional.

2. MATERIAL E METODOS

Trata-se de um estudo de carater metodologico e descritivo, de abordagem quantitativa com
emprego da Técnica Delphi, visando o desenvolvimento e validacdo de um instrumento que
possa ser utilizado em aulas praticas de quimica e por outros pesquisadores para avaliar o
rendimento de discentes apos a implantagdo da metodologia POGIL. O estudo foi estruturado
em duas fases: elaborag@o do instrumento e validag@o de conteudo por meio da técnica Delphi.

2.1 Elaboracio do instrumento: roteiro de pratica semiestruturado no formato de POGIL

A atividade POGIL foi elaborada com o objetivo de ser aplicada para estudantes de quimica
organica, sejam eles alunos de farmacia ou, quaisquer outros que estejam cursando alguma
disciplina onde a Cromatografia em Camada Delgada Analitica (CCDA) seja objeto de estudo.

Para fundamentar a constru¢ao da atividade, foi realizada uma investigag@o no site pogil.org,
site oficial do projeto POGIL, com o objetivo de identificar a estrutura basica que deve compor
uma atividade POGIL e as etapas para construi-la. Em seguida, foi realizada outra busca em
diversos livros didaticos de Quimica que abordavam o assunto CCDA para embasar o contetido
que iria compor o instrumento.

Apos a definicdo do contetido e estrutura do instrumento, foi realizada a construgdo do
roteiro semiestruturado no formato POGIL. Ele foi estruturalmente composto pelo tema central
da aula, seguido dos objetivos de aprendizagem a serem alcancados com a realizagdo da
atividade e trés modelos desenvolvidos de modo a seguir o Ciclo de Aprendizagem de Karplus,
contendo as fases de Exploracdo, Elaboragdo de Conceito e Aplicacdo. Em cada modelo foi
utilizada uma combinacdo de diversos recursos como imagens, tabelas, equagdes, e outras
informagdes, para que os estudantes pudessem explorar, procurando padroes ou tendéncias que
os auxiliem na resolugdo das questdes de analise critica. Essas questdes foram cuidadosamente
projetadas para leva-los a formular suas proprias conclusdes validas e, entdo, aplicd-las na
atividade pratica a fim de comprovar ou refutar suas teorias. Além disso, ao fim do instrumento,
ha a descricdo dos materiais e reagentes a serem utilizados durante a pratica, seguido de
questdes a serem resolvidas no pds-laboratério e as referéncias utilizadas no desenvolvimento
do material [11, 29].

2.2 Validacao do instrumento — método Delphi

Para realizar a validagdo do conteudo, o presente trabalho utilizou a metodologia de
validagdo Delphi, que consiste em uma técnica ou método de pesquisa, objetivando o consenso
de um grupo de especialistas sobre a tematica proposta [30].

2.2.1 Painel de especialistas

Foram pré-selecionados cinco especialistas que atendessem aos seguintes critérios de
inclusdo: ser farmacéutico ou quimico; possuir cargo de docéncia; conhecer e ja ter tido contato
com a metodologia POGIL. Apos a pré-selecdo, foi realizado contato por e-mail com os
participantes através do envio de um convite para participacdo no estudo, onde foram
apresentados os objetivos da pesquisa. Para os que aceitaram participar, posteriormente foram
encaminhados via e-mail o Termo de Consentimento Livre e Esclarecido (TCLE) e os materiais
para validagcdo, compostos por instrumento elaborado (roteiro semiestruturado no formato
POGIL) e as instrugdes por escrito para o preenchimento dos materiais. Apds isso, 0s
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especialistas receberam um prazo de 30 dias para devolverem o material com as devidas
analises.

2.2.2 Andlise dos materiais pelo painel de especialistas

Para analise das informagdes presentes em cada modelo do instrumento, foram estabelecidos
sete critérios a serem avaliados pelos juizes, sendo eles: 1) Seguir o Ciclo de Aprendizagem de
Karplus; 2) Ser importante para o entendimento da pratica de CCDA; 3) Estar descrita com
linguagem clara e terminologia correta; 4) Apresentar figuras claras e didaticas; 5) Ser
suficientes para a exploracdo inicial e elaboragdo de conceitos; 6) Auxiliar na resolucdo das
questdes de andlise critica e, no caso das questdes pos-laboratdrio e 7) Serem importantes para
que o aluno aprofunde seus conhecimentos sobre a atividade pratica de CCDA.

Em seguida, esses critérios foram distribuidos em 20 itens de avaliagdo. Cada item deveria
ser julgado individualmente pelos especialistas por meio da escala tipo Likert, com pontuacao
gradual de 1 a 5, sendo: 1 = Discordo totalmente; 2 = Discordo parcialmente; 3 = Nao concordo
e nem discordo; 4 = Concordo parcialmente ¢ 5 = Concordo totalmente. Além desta pontuagio,
havia também um espaco livre para o avaliador expressar suas opinioes, justificativas, sugestdes
e/ou orientagdes sobre o contetido do instrumento.

2.2.3 Analise estatistica dos dados

Durante as rodadas Delphi, os especialistas avaliaram cada item individualmente e emitiram
um parecer sobre eles. Apos o recebimento dos pareceres, foi realizada uma analise quantitativa
através do calculo do Indice de Validade de Contetido (IVC), utilizando a equagdo apresentada
abaixo [31, 32].

numero de respostas "4" ou "5"

IVC = x 100

namero total de respostas

O IVC permite medir a proporcdo ou porcentagem de avaliadores que estdo em concordancia
sobre determinados aspectos do instrumento e seus itens. Para que um item seja considerado
validado, recomenda-se uma concordancia minima de 80% e, preferencialmente, superior a
90%. No entanto, nesse estudo, optou-se por ampliar o percentual de concordincia aceitavel
para 100%, com o propodsito de obter resultados mais significativos. Além disso, essa escolha
foi realizada tendo em vista o nimero de juizes que participaram das duas etapas de validagao,
que foi o nimero minimo sugerido de acordo com Coluci et al. (2015) [33].

Dessa forma, ao final de cada rodada de avaliacao, foi realizado o calculo do IVC para cada
item analisado pelos juizes e aqueles que obtiveram percentual de concordancia (IVC) inferior a
100% foram reformulados, levando em consideragdo as observagdes ¢ sugestoes apresentadas
pelos avaliadores. Apos essa reestruturacao, o instrumento foi reenviado para os mesmos juizes
participantes da pesquisa acompanhado dos mesmos itens para serem reavaliados, a fim de
verificar a concordancia sobre o instrumento apds a sua reformulag@o. Além disso, também foi
encaminhado um documento contendo o compilado das sugestdes e observacdes emitidas pelos
cinco especialistas na primeira rodada, sem revelar a identidade de nenhum deles, e os
resultados da analise quantitativa de cada item. Assim, iniciou-se a segunda rodada do Delphi,
na qual os juizes reavaliaram o instrumento enviado e finalmente foi atingido o consenso.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Caracterizacao do painel de juizes

Dos cinco avaliadores convidados, todos aceitaram participar da pesquisa durante as duas
rodadas Delphi, obtendo-se uma taxa de retorno de 100%. Nao ha um consenso da literatura
sobre o numero especifico de participantes necessarios para realizar um estudo Delphi, no
entanto, Coluci et al. (2015) [33] estabelecem um numero entre 5 e 10 integrantes. Logo, a
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quantidade de avaliadores que participaram do estudo até a rodada final pode ser considerada
adequada.

Referente a caracterizagdo da amostra, foi verificado que dentre os cinco juizes que
avaliaram o instrumento, dois eram do sexo feminino e trés do sexo masculino. Com relagdo a
formagdo profissional, dois eram farmacéuticos e trés quimicos. Todos atuam na area da
educacdo como docentes, sendo trés em Universidades Federais ¢ dois em Institutos Federais.
Com relacgao ao tempo de atuagdo profissional, 100% dos avaliadores possuem entre 5 ¢ 15 anos
de experiéncia (Tabela 1).

Tabela 1: Caracterizagdo do painel de especialistas que participaram das duas rodadas Delphi.

Caracteristicas 1" Rodada 2" Rodada
n % n %
Sexo
Feminino 2 40 2 40
Masculino 3 60 3 60
Formacio profissional
Farmacéutico 2 40 2 40
Quimico 3 60 3 60
Campo de atuacgio
profissional

Docente em Universidade 3 60 3 60
Federal

Docente em Instituto Federal 2 40 2 40

Instituicio onde atua

UFS 2 40 2 40
UFC 1 20 1 20
IFPI 1 20 1 20
IFSertaoPE 1 20 1 20
Tempo de atuacio profissional

Entre 5 e 15 anos 5 100 5 100

UFS — Universidade Federal de Sergipe; UFC — Universidade Federal do Ceara; IFPI — Instituto Federal do Piaui;
IFSERTAOPE- Instituto Federal do Sertdo Pernambucano.

3.2 Validacao do roteiro semiestruturado no formato POGIL

3.2.1 Primeira rodada de avalia¢do

Na primeira fase da validagdo foi enviado aos cinco avaliadores a primeira versao do
POGIL, juntamente com o documento contendo todos os itens que deveriam ser julgados por
eles. Os juizes foram orientados a avaliar os trés modelos presentes no POGIL, bem como as
questdes pos-laboratorio. Com relagdo aos modelos, foi solicitado que eles julgassem se: as
informagdes seguiam o ciclo de aprendizagem de Karplus, eram importantes para o
entendimento da pratica de CCDA, estavam descritas com linguagem clara e terminologia
correta, apresentavam figuras claras e didaticas, se eram suficientes para a exploragao inicial e
elaboragdo de conceitos e, por fim, se o contetido apresentado no modelo auxiliaria na resolucao
das questoes. Ja com relagdo as questdes pos-laboratdrio, solicitou-se que fosse avaliado se elas
eram importantes para que o aluno aprofundasse seus conhecimentos sobre a pratica de CCDA e
se estavam descritas com linguagem clara e terminologia correta.

Apoés o retorno das avaliages realizadas pelos especialistas, os dados foram coletados e
analisados de forma quantitativa através do calculo do indice de Validade de Contetido (IVC).
Considerando o instrumento em questdo, observou-se que a maioria dos itens obtiveram um
percentual de concordancia (IVC) de 100%, com excegdo apenas do item 3.1, que obteve um
percentual de 60%, como ¢ possivel observar na Tabela 2. No entanto, embora os juizes
concordassem sobre a maioria dos itens presentes no instrumento, foram realizadas sugestoes de
melhorias que foram acatadas pelos pesquisadores, por serem extremamente pertinentes para o
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presente trabalho. Dessa forma, apenas o conteudo referente aos itens 1.2, 1.5, 1.6, 2.4, 2.6 ¢
4.1, que representam 30% do instrumento, ndo passaram pela reformulacdo nessa primeira
rodada.

Tabela 2: Consenso do julgamento dos especialistas quanto aos itens presentes no roteiro
semiestruturado no formato POGIL durante a primeira rodada Delphi.

L Escala de Likert
Itens de avaliacio do POGIL 1 ) 3 4 5 IvC
Modelo 1
1.1 Segue o ciclo de aprendizagem de karplus - - - 40% 60% 100%
1.2 Sao importantes para o entendimento da pratica

de CCDA - - - - 100%  100%

1.3 Foram descritas com linguagem clara e

. . - - - 20% 80% 100%
terminologia correta

1.4 Apresenta figuras claras e didaticas - - - 20% 80% 100%

1.5 Séo suficientes para a exploragdo inicial e

- - - _ 0, ()
elaboracdo de conceitos 100% — 100%

1.6 O conteudo apresentado no modelo auxilia na

N ~ - - - - 100%  100%
resolucdo das questdes

Modelo 2

2.1 Segue o ciclo de aprendizagem de karplus - - - 20% 80% 100%

2.2 Sao importantes para o entendimento da pratica o 0 o
de CCDA - - - 20% 80% 100%

2.3 Foram descritas com linguagem clara e

. . - - - 60% 40% 100%
terminologia correta

2.4 Apresenta figuras claras e didaticas - - - - 100%  100%

2.5 Séo suficientes para a exploragdo inicial e

~ : - - - 40% 60% 100%
elaboracdo de conceitos

2.6 O conteudo apresentado no modelo auxilia na

~ ~ - - - - 100%  100%
resolugdo das questdes

Modelo 3

3.1 Segue o ciclo de aprendizagem de karplus - 20%  20% - 60% 60%

3.2 Sao importantes para o entendimento da pratica o 0 o
de CCDA - - - 20% 80% 100%

3.3 Foram descritas com linguagem clara e

. . - - - 60% 40% 100%
terminologia correta

3.4 Apresenta figuras claras e didaticas - - - 20% 80% 100%

3.5 Séo suficientes para a exploragdo inicial e

~ : - - - 60% 40% 100%
elaboracdo de conceitos

3.6 O conteudo apresentado no modelo auxilia na

~ ~ - - - 20% 80% 100%
resolucdo das questdes

Questdes pos-laboratorio

4.1 Sao importantes para que o aluno aprofunde

0 (1)
seus conhecimentos sobre a pratica de CCDA ) ) ) ) 100%  100%

4.2 Foram descritas com linguagem clara e

. . - - - 40% 60% 100%
terminologia correta

1 (discorda totalmente); 2 (discorda parcialmente); 3 (ndo concorda nem discorda); 4 (concorda parcialmente);
5 (concorda totalmente); IVC (indice de validade de contetdo).

Com relagdo a seguir o ciclo de aprendizagem de Karplus, os avaliadores relataram sentir
falta de mais questdes exploratorias e de aplicagdo de conceitos nos modelos um e dois. Além
disso, no item 3.1, unico a apresentar IVC abaixo de 100%, alguns dos avaliadores julgaram
discordar ou ficar indiferentes em relacdo ao item, por ndo apresentar nenhuma questdo
exploratoria ¢ de criagdo de conceitos. De acordo com Ruder et al. (2020) [12], um dos
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pré-requisitos para se desenvolver uma atividade POGIL é que ela deve seguir ciclo de
aprendizagem e, para isso, ¢ imprescindivel que existam questdes exploratorias, de criacdo e
aplicacdo de conceitos. Assim, todas as sugestdes referentes aos itens foram acatadas e mais
questdes foram incluidas aos modelos, de modo a se adequar ao ciclo.

A maioria dos avaliadores concordaram que as informagdes presentes nos modelos eram
importantes para o entendimento da pratica de CCDA e apenas foi sugerido que o conceito de
“cromatografia por adsor¢ao” fosse mais explorado, a fim de evitar incompreensdes por parte
dos alunos. Como o intuito do instrumento ¢é facilitar o processo de ensino e aprendizagem dos
estudantes, ¢ extremamente importante que ele apresente informacdes relevantes e que sejam
direcionadas para os objetivos de aprendizagem da aula, pois, como mencionado por Simonson
(2019) [11], o objetivo da atividade POGIL nao ¢ apresentar o0 maximo de conteido possivel
sobre o assunto abordado, mas fornecer aos estudantes os principais conceitos para que eles
possam analisar e construirem sua propria compreensao.

Em relacdo a apresentar linguagem clara e terminologia correta, foi verificado que as
sugestoes dos avaliadores envolveram adequagdes na forma de escrita do conteudo, pontuagao,
concordancia, insercdo e substituicdo de alguns termos. De acordo com Vituri e Matsuda (2009)
[34], o contetido de um instrumento deve ser claro e conciso de modo que todos os envolvidos
no estudo possam compreendé-lo corretamente, evitando mal-entendidos. Assim, é importante
que se utilize uma linguagem o mais simples possivel, principalmente quando se pretende
desenvolver um instrumento voltado para a educacdo. Diante disso, todas as sugestdes foram
acatadas e o conteudo dos itens foram reformulados com o objetivo de torna-los mais claro e
acessivel.

A maior parte dos juizes concordaram que as figuras eram claras e didaticas, no entanto,
foram sugeridas alteragdes em algumas imagens, a fim de torna-las mais compreensiveis para os
alunos. Além disso, foi solicitada a adi¢do de mais uma figura que ilustrasse melhor um
procedimento realizado durante a pratica. Diante disso, as sugestdes foram acatadas e as
imagens foram aperfeicoadas. Diversos autores declaram que em uma atividade POGIL ¢
fundamental que haja a presenca de ilustragdes, como imagens, tabelas e graficos, e que essas
sejam compreensiveis e atrativas. Tudo isso, visando facilitar o entendimento dos alunos,
despertar maior interesse e auxilia-los na exploracao inicial e criagdo de conceitos [11, 14, 29].

Quanto a apresentar informagdes suficientes para exploragdo inicial e eclaboragdo de
conceitos, foi verificado que no segundo modelo alguns avaliadores solicitaram que os termos
de “fase normal” e “fase reversa” fossem mais explorados e os pardmetros referentes ao
conjunto de condi¢les especificas relacionados ao valor de fator de retengdo (Rf) fossem
exemplificados. Além disso, no modelo trés, os juizes sugeriram que fossem discutidos os
métodos utilizados para revelagcdo da placa de CCDA. Tais sugestdes foram acatadas pelos
autores por se tratar de topicos extremamente relevantes na cromatografia e que ndo poderiam
deixar de serem abordados.

A grande maioria dos juizes demonstraram concordar totalmente que o contetido apresentado
nos modelos auxilia na resolugdo das questdes. No entanto, foi sugerido apenas que fosse
melhor esclarecido o conteudo relacionado a questdo “pratique”, presente no modelo trés. Ja
com relagdo as questdes pos-laboratorio, todos os avaliadores concordaram totalmente que elas
sdo importantes para que o aluno aprofunde seus conhecimentos sobre a pratica de CCDA.
Ainda assim, sugeriram alteragdes na escrita da questdo 5, de modo a deixa-la mais
compreensivel. As sugestdes foram acatadas, ja que essas questdes sdo uma Otima ferramenta
para potencializar o aprendizado dos alunos, pois, permitem que eles reforcem e ampliem o
conhecimento adquirido no laboratério [35].

3.2.2 Segunda rodada de avalia¢do

Ap0s a primeira rodada Delphi, o instrumento foi reformulado com base nas sugestdes e
orientagcdes emitidas pelos juizes e foi dado inicio a segunda rodada. Nessa, foi enviado aos
cinco juizes o instrumento reformulado, juntamente com o formulario de validagdo, contendo os
mesmos itens que foram julgados na primeira rodada para que fossem reavaliados. Também foi
encaminhado um documento contendo a analise estatistica dos itens (conforme apresentado na
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tabela anterior) e o feedback de todas as alteragdes realizadas no instrumento. Esse
procedimento foi realizado para que os avaliadores tomassem conhecimento das orientagdes
emitidas por cada juiz na primeira rodada sem ser revelado a identidade de nenhum deles.

Depois de analisarem o novo instrumento, os juizes enviaram suas avaliagoes e foi realizada
novamente a analise estatistica de todos os itens. Apds a analise, observou-se que todos os itens
do novo instrumento obtiveram um percentual de concordancia (IVC) de 100%, como pode ser
observado na Tabela 3. Assim, nessa segunda rodada o roteiro semiestruturado no formato
POGIL foi validado mantendo em sua estrutura os trés modelos iniciais e as questdes
pos-laboratorio.

Tabela 3: Consenso do julgamento dos especialistas quanto aos itens presentes no roteiro
semiestruturado no formato POGIL durante a segunda rodada Delphi.

L Escala de Likert
Itens de avaliacao do POGIL \Y &
1 2 3 4 5

Modelo 1
1.1 Segue o ciclo de aprendizagem de karplus - - - - 100%  100%
(liéECSCa(I)) anortantes para o entendimento da pratica i ) ) ) 100%  100%
1.3 Fpram @escritas com linguagem clara ¢ ) ) ) ) 100%  100%
terminologia correta
1.4 Apresenta figuras claras e didaticas - - - - 100%  100%
1.5 Sao s~uﬁ01entes paraa exploragdo inicial e ) ) ) ) 100%  100%
elaboracdo de conceitos
1.6 O CE)nteudo apreisentado no modelo auxilia na ) ) ) ) 100%  100%
resolucdo das questoes

Modelo 2
2.1 Segue o ciclo de aprendizagem de karplus - - - - 100%  100%
i.e2CS(2;0D anortantes para o entendimento da pratica ) ) ) ) 100%  100%
23 Fpram (.iescrltas com linguagem clara e ) ) ) ) 100%  100%
terminologia correta
2.4 Apresenta figuras claras e didaticas - - - - 100%  100%
2.5 Séo s~uﬁcientes para a exploracdo inicial e ) ) ) ) 100%  100%
elaboracdo de conceitos
2.6 0 CE)nteudo apreisentado no modelo auxilia na ) ) ) ) 100%  100%
resolugdo das questdes

Modelo 3
3.1 Segue o ciclo de aprendizagem de karplus - - - - 100%  100%
3.62(:SSOD anortantes para o entendimento da pratica ) ) ) ) 100%  100%
33 Fpram Qescrltas com linguagem clara e ) ) ) 40% 60% 100%
terminologia correta
3.4 Apresenta figuras claras e didaticas - - - - 100%  100%
3.5 Séo sNuﬁmentes paraa exploragdo inicial e ) ) ) 20% 0% 100%
elaboracao de conceitos
3.60 c?nteudo apreisentado no modelo auxilia na ) ) ) 20% 0% 100%
resolucdo das questdes

Questdes pos-laboratério

4.1 Sao importantes para que o aluno aprofunde seus o o
conhecimentos sobre a pratica de CCDA ) ) ) ) 100%  100%
4.2 Foram descritas com linguagem clara e ) ) ) ) 100%  100%

terminologia correta

1 (discorda totalmente); 2 (discorda parcialmente); 3 (ndo concorda nem discorda); 4 (concorda parcialmente);
5 (concorda totalmente); IVC (indice de validade de conteudo).
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Mesmo que a técnica Delphi ndo seja comumente encontrada na literatura para validar um
instrumento mais extenso como uma atividade POGIL, optou-se por utilizar esse método por ser
muito confidvel e amplamente utilizado em diversas areas como educa¢do e saude para
desenvolver e validar diversos instrumentos. Nesse contexto, observa-se que o presente estudo é
extremamente relevante, pois, além de mostrar que é possivel validar um roteiro de atividade
pratica como o POGIL, oferece todos os passos a serem seguidos tanto na constru¢do como na
validagdo, para que qualquer outro pesquisador possa reproduzi-lo.

4. CONCLUSAO

O presente estudo desenvolveu e validou um roteiro semiestruturado no formato POGIL
sobre a pratica de Cromatografia em Camada Delgada Analitica (CCDA), por meio da técnica
Delphi. O instrumento foi validado em duas rodadas Delphi, obtendo valor de concordancia de
100%. Esse instrumento poderd ser utilizado em futuras pesquisas onde se deseje avaliar a
aplicagdo da metodologia POGIL em aulas praticas de quimica, com a finalidade de verificar
sua efetividade como uma alternativa para o ensino tradicional. Além disso, ele também podera
ser utilizado como material didatico em diversos laboratérios de Quimica, onde seja abordada a
pratica em questao.
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6. ANEXO

ROTEIRO SEMIESTRUTURADO NO FORMATO POGIL

CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA ANALITICA (CCDA)
(Como realizar a separagdo de misturas utilizando métodos cromatogrdficos?)

A cromatografia ¢ um método de separacdo, purificacdo ou andlise de farmacos, como também
de outros componentes em uma mistura muito utilizado atualmente (do grego: chroma, cor +
graphein, escrever). Essa técnica foi desenvolvida pela primeira vez no inicio do século XX,
pelo botanico russo Mikhail Tswett, enquanto produzia uma separacao colorida de pigmentos

vegetais através de uma coluna de vidro. A partir de entdo, a cromatografia se tornou uma
ferramenta indispensavel em diversos laboratorios.

OBJETIVOS DE APRENDIZAGEM

e Compreender o processo de separacao de substancias organicas em uma mistura a partir
de principios basicos de cromatografia;

e Analisar os pigmentos de pimentdes por cromatografia em camada delgada analitica
(CCDA).

MODELO 1: PRINCIPIOS BASICOS DE CROMATOGRAFIA

A cromatografia ¢ uma técnica de separagdo comumente utilizada para analisar e
identificar substancias quimicas presentes em uma mistura. Existem varios tipos de
cromatografia utilizados atualmente, dentre eles, as cromatografias planas: cromatografia em
papel (CP) e cromatografia em camada delgada analitica (CCDA); e as cromatografias em
coluna: cromatografia gasosa (CG), e cromatografia liquida de alta eficiéncia (CLAE). A
selecdo do tipo de cromatografia adequada depende, principalmente, da amostra que sera
analisada.

Ela é composta por duas fases: a fase movel e a fase estaciondria. O processo de
separagdo das substincias ocorre devido a diferenga de interagdes entre os componentes da
mistura e as duas fases. Desse modo, a medida que a fase mdvel passa pela fase estacionaria, os
componentes da mistura se separam com base em suas afinidades particulares em cada fase. Os
componentes que interagem pouco com a fase estacionaria sdo arrastados facilmente pela fase
movel e aqueles com maior interagdo ficam mais retidos nela (Figura 1).

/—9 Componentes de uma mistura

W L= Fase
T 0 J| Estacionana
empo

Fase

Tempao 1 miwel

Tempo 2

Figura 1 - Demonstragdo genérica de uma separagdo de componentes de uma mistura por
método cromatogrdfico. Tempo 0— Componentes da mistura em contato inicial com a fase
estacionaria, antes da passagem da fase movel; Tempo 1— Inicio da separagdo dos
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componentes da mistura pela passagem da fase movel pela fase estacionaria;, Tempo 2—
Separacgdo dos componentes da mistura pela passagem da fase movel, devido a diferenca de
interagoes entre a fase movel e estacionaria.

Perguntas de Analise Critica (PAC)

1. (QE) Como se da a separagdo dos componentes de uma mistura pelo método
cromatografico?

2. Examine a separagdo dos trés componentes da mistura demonstrados na Figura 1 e
responda o que se pede a seguir:

a. Qual componente tem maior interagdo com a fase estacionaria?
b. Qual componente tem maior interacdo com a fase movel?

c. Qual componente migra com maior velocidade durante o processo cromatografico? Por
que vocé acha que isso ocorre?

3. Cite alguns critérios que devem ser levados em consideragdo na escolha da fase movel e
estacionaria.

MODELO 2: CROMATOGRAFIA EM CAMADA DELGADA ANALITICA (CCDA)

Dentre os métodos cromatograficos existentes, a cromatografia em camada delgada
analitica (CCDA) destaca-se por ser um método rapido, de facil entendimento e com um grande
poder de reprodutibilidade. Além disso, ela pode ser aplicada para diversas finalidades, como:
auxiliar na determinacdo da pureza de uma substancia; identificar substancias em uma mistura,
comparando-as com padrdes; acompanhar o progresso de uma reagdo pelo aparecimento dos
produtos e desaparecimento dos reagentes e no auxilio de outra técnica cromatografica.

A CCDA de fase normal, isto €, a fase estacionaria sendo polar e a fase movel apolar ¢
classificada como sendo uma cromatografia de adsorc¢ao solido-liquido. Nesse caso, a separagdo
¢ baseada, principalmente, em atragoes eletrostaticas ou dipolares (forcas de Van der Waals)
entre a superficie da fase estacionaria (s6lido) e os componentes a serem separados da fase
movel (liquido). Neste processo, quanto maior for a afinidade dos componentes pela fase
estacionaria, mais lento sera o seu movimento.

A placa da CCDA ¢ constituida por uma fina camada de adsorvente (fase estacionaria)
que reveste um suporte de apoio, que pode ser de plastico, vidro ou aluminio. Quando uma
placa de camada delgada ¢ colocada na vertical em um recipiente contendo solvente (fase
movel), esse sobe pela camada do adsorvente por meio de acao capilar, promovendo a separagdo
dos componentes da mistura. (Figura 2).
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Progresso da analise cromatografica
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Figura 2 - Progresso de uma analise cromatografica em CCDA. Observa-se a elui¢do dos
componentes de uma mistura devido a diferenca de interagdo entre eles e as duas fases movel e
estacionaria.

Informacades importantes (Para memorizar)

v" Quando a fase estacionaria ¢ mais polar que a fase movel, a cromatografia é
chamada de cromatografia de fase normal. Nesse caso, os componentes da mistura
com menor polaridade eluem (sobem) mais rapidamente ao passo que os mais
polares eluem mais lentamente. Na situagdo inversa, ou seja, quando a fase
estacionaria apresenta menor polaridade que a fase movel, a cromatografia recebe a
denomina¢do de cromatografia de fase reversa. Dessa forma, os componentes com
maior polaridade eluirdo mais rapidamente ¢ os de menor polaridade eluirdo mais

lentamente.

Sob um conjunto de condigdes especificas, como:as fases movel e estacionaria, a
quantidade de amostra utilizada, a espessura da camada adsorvente e a temperatura se
mantém constantes, determinado composto sempre percorre uma distdncia fixa relativa a
distancia que a frente do solvente percorre. A proporgdo entre a distancia que o componente
percorre e a distdncia que a frente do solvente percorre ¢ denominado de Rf. O simbolo Rf se
refere a “retardation fator” (fator de atraso) ou “ration to front” (razdo até a frente), e €
expresso como uma fragdo decimal.

f_ Distancia percorrida pela substancia

" Distancia percorrida pela frente de solvente

Quando as condigdes de medigdo sdo completamente especificadas, o valor de Rf ¢
constante para qualquer substancia dada, e corresponde a uma propriedade fisica.

Perguntas de Analise Critica (PAC)
4. (QE) Quais as vantagens de se utilizar a CCDA?
5. (QE) Qual a diferenga entre a cromatografia de fase normal e a de fase reversa?
6. A partir da observagdo da analise cromatografica na Figura 2, responda:
a) Por que alguns componentes eluiram para a parte superior da placa cromatografica e

outras permaneceram perto do inicio da placa? (Explique com base nas interacdes dos
componentes com a fase movel e a fase estacionaria).

b) Sabendo-se que a cromatografia, representada na Figura 2, ¢ de FASE NORMAL, qual
dos componentes € o mais polar e qual o menos polar? Justifique.

¢) Se vocé optasse por realizar uma cromatografia de FASE REVERSA, os resultados
seriam os mesmos? Quais as provaveis localizagdes dos componentes 1, 2 e 3?
Explique.

d) Calcule o valor de Rf de todos os componentes (1, 2 e 3) da analise cromatografica.

MODELO 3: ANALISE EM CCDA

Para a analise em CCDA de uma amostra ¢ necessario seguir algumas etapas que serdo
apresentadas a seguir:
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Etapa 1: Preparo da cimara de eluicio
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Inicialmente, vocé deve cortar metade de um Figura 3 - Demonstragdo de uma cimara de

papel de filtro e adiciona-lo na lateral interna da camara.
Em seguida, o solvente (fase movel) deve ser preparado e
adicionado a camara, umedecendo o papel de filtro
adicionado anteriormente. Isso ¢ importante pois o papel
de filtro mantém o recipiente saturado com os vapores do
solvente para que durante a eluicdo a fase modvel nao
evapore facilmente da placa. Por fim, vocé deve fechar a

camara (Figura 3).
Perguntas de Analise Critica (PAC)

7. (QE) Qual a importincia de umedecer o papel de
filtro?

eluicdo.

N~

Camara de eluigdo

A }Tampa

Papel de
filtro

Fase
mével

8. O que pode acontecer se voc€ ndo fechar a camara de eluigdo apos a adigdo do solvente?
Como isso pode interferir durante a técnica cromatografica?

Etapa 2: Aplicacido da amostra

Marque uma linha reta horizontal de lecm em
cima da borda da placa. Apos isso, aplique acima desta
linha a amostra a ser analisada, com o auxilio de um
capilar, separando os spots um do outro em
aproximadamente 0,5 cm, como demonstrado na Figura
4 a. Basta tocar a superficie da placa que a solucdo sera
adsorvida naturalmente pela silica (Nao faca um ponto
muito grande. Se achar que a quantidade da amostra foi
pouca, faca aplicagdes sucessivas (duas ou trés).

Obs.: Sempre que for aplicar amostras
diferentes, ter o cuidado de lavar o capilar com uma
mistura de solventes e secar em algoddo no minimo trés
vezes (casadinho) conforme Figura 4 b.

9. Por que ¢é importante adicionar pouca amostra a
placa de CCDA?

Etapa 3: Eluicio

Antes de adicionar a placa cromatografica na
camara de eluicdo, vocé deve observar o nivel do
solvente, pois ele deve estar abaixo da linha onde as
amostras foram aplicadas, caso contrario, a amostra sera
dissolvida na fase moével antes de ocorrer a eluicdo
(Figura 5 a).

Apbs isso, coloque a placa cromatografica dentro
da camara de eluigdo com o auxilio de uma pinga, feche
a camara e acompanhe a eluicdo da placa até que a
“frente” do solvente atinja aproximadamente 1,0 cm
antes do final da placa (Figura 5 b). Marque esta
localizagdo, pois vocé€ vai precisar dessa medida.

Figura 4 — a) Demonstragdo da aplicagdo
da amostra em placa cromatogrdfica, b)

Limpeza do _capilar para reutilizag¢do.

-

Capilar

a)

Passo 1

} 1cm

~T Placa
cromatogrifica

Passo 2

Casadinho

by Capilar
usado

Mistura de
solventes

Algodio

Figura 5 - Analise em CCDA de trés amostras.

b)

Nivel do
solvente abaixo
da linha

=

-1 I cm
//

Eluigdo por
capilanidade
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Imediatamente, retire-a ¢ deixe o solvente evaporar totalmente (se necessario use a capela).
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10. (QE) O que acontece se o nivel do solvente estiver acima da linha onde as amostras

foram aplicadas?

11. O que ocorre se vocé esquecer de retirar a placa antes que a “frente” do solvente atinja a

marca final da placa?

Etapa 4: Analise da separacio

Se os componentes da amostra forem coloridos,  Figura 6 -. Separacio dos componentes de

eles podem ser observados diretamente ap6s a eluicdo. uma mistura com a medida das suas
No entanto, quando as substincias s3o incolores elas respectivas distdncias percorridas.

podem ser visualizadas pela utilizacdo de reveladores,
que podem ser fisicos ou quimicos. Como método fisico,
a luz ultravioleta ¢ a mais utilizada. J& os métodos
quimicos compreendem a utilizagdo de reagentes
diversos como vapores de iodo, vanilina, 4cido sulfurico,

etC. 5.0cm
Com a plaquinha seca, coloque-a na cdmara de | | @ === 39em
UV para revelagdo das manchas (antes observe que ° o
algumas manchas podem ser naturalmente coloridas). As L dem
v

placas deverdo ser reveladas primeiramente com
lampada ultravioleta. Cuidado! Nao olhar diretamente
para a fonte de luz. Os contornos das manchas

observadas deverdo ser marcados com o auxilio de um

lapis e, em seguida, as placas deverdo ser reveladas aplicando solugdo de vanilina seguida de

aquecimento numa placa.

Uma vez visivel, o valor de Rf de cada componente pode ser calculado. Vocé deve
medir a distdncia que cada componente percorreu ¢ a distincia que a “frente do solvente”

percorreu (Figura 6). Apds isso, aplique esses valores a formula apresentada no modelo 2.

12. (QE) Quais os métodos utilizados para revelagdo de substancias incolores?

Pratique!

13. Agora ¢ sua vez! Nessa pratica vocé realizara a andlise em CCDA de extratos de
pimentoes utilizando como fase movel uma mistura binaria hexano:acetona 5%. Em sua
bancada ha trés tipos de pimentdes (vermelho, amarelo e verde) em processo de
extragdo. Finalize a extragdo desses pimentdes seguindo o procedimento apresentado a

seguir:

13.1 Realize uma filtracdo simples para separar o material vegetal, que esta em

maceragao, do solvente organico;

Obs: As misturas se encontram assim porque, apos a maceragdo, o material
vegetal precisa permanecer em contato com o solvente organico por 1 hora para

garantir uma melhor extracao dos pigmentos dos pimentdes.

13.2 Pegue a parte liquida, obtida da filtragdo simples, e coloque em um funil de

separagdo para separar a fase organica da fase aquosa;

13.3 Na fase organica, coloque um pouco de sulfato de sédio (agente secante) para

retirar os resquicios de agua;

13.4 Realize novamente uma filtracdo simples para separar o sulfato de sddio da fase

organica;

13.5 Leve a fase organica para o banho maria para a concentracdo do extrato

(aproximadamente 1 mL de volume).
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14. Faga a analise dos extratos por CCDA, seguindo todos os passos que vocé aprendeu no
modelo 3.

Materiais:

- Extratos vegetais de pimentdes verde, amarelo e vermelho (Capsicum annuum L.);
- Solventes organicos: mistura binaria hexano:acetona 5%;

- Papel de filtro;

- Pipeta de Pasteur;

- Capilar de vidro

- Cuba de eluigao;

- Placa de CCDA comercial;

- Funil simples e funil de separag@o;

- Bequer, Erlenmeyer, suporte universal e garra de sustentag@o.

Pos- Laboratorio

1. Quais os principais fatores que afetam a ordem de eluicdo de uma substincia em uma
analise em CCDA?

2. O que aconteceria se vocé utilizasse uma fase movel muito polar em uma placa
cromatografica de fase normal?

3. Nesse experimento vocé realizou a separacdo dos componentes de um extrato vegetal
obtido a partir de pimentdes. A visualizagdo das manchas na placa cromatografica
analisada por vocé corresponde a um grupo de substincias denominadas de
carotenoides. Esses, podem ser subdivididos em: carotenos, que apresentam apenas
atomos de carbono e hidrogénio, e as xantofilas, que apresentam grupos com oxigénio.
Apobs o procedimento, vocé€ pdde observar a presenca de manchas em trés regides
diferentes da placa, uma delas corresponde aos carotenos a exemplo o alfa-caroteno,
outra representa as xantofilas monooxigenadas como a alfa-cripoxantina e a outra
refere-se as xantofilas polioxigenadas a exemplo a capsorubina. Diante disso, a partir da
analise das suas estruturas, responda o que se pede a seguir.

Figura 7- Estruturas quimicas de alguns carotenoides presentes em
extratos de pimentoes Capsicum annuum L.

OH
A YT e Ve WS Vo o

T Alfa-criptoxantina HO

Capsorubina

S VA T 7 o T e

Alfa-caroteno

a) Classifique as substancias em ordem crescente de polaridade.
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b) Calcule o valor de Rf de todos os componentes analisados durante a pratica e
relacione os seus resultados com a ordem de elui¢do dos componentes.
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