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UTILIZATION OF A CONVENTIONAL CRT MONITOR AS A HIGH VOLTAGE POWER SUPPLY FOR CAPILLARY
ELECTROPHORESIS. This article describes the use of a conventional CRT monitor as a high voltage power supply for capillary
electrophoresis. With this monitor, a 23-kV high voltage with a ripple of 1.32% was observed. The reproducibility of the applied
high voltage was evaluated by measuring the standard deviations of peak area and migration time for five consecutive injections of
a test mixture containing potassium, sodium, and lithium cations at 50 pwmol L. The errors were about 2.5% and 0.6% for peak
area and migration time, respectively. The maximum current tested was about 180 WA, which covers most capillary electrophoresis

applications. This system has been successfully used for several months, maintaining the desired level of performance.

Keywords: capillary electrophoresis; high voltage power supply; analytical instrumentation.

INTRODUCAO

A eletroforese capilar (CE) € uma técnica de separagdo de com-
postos baseada na migragdo diferenciada das espécies contidas na
amostra, mediante a aplicacdo de um campo elétrico. Dentre as téc-
nicas de eletromigraciio em capilares, a CE ¢ a modalidade mais
utilizada, devido a facilidade de implementagdo e otimizacdo das
condigdes de andlise. As caracteristicas gerais da CE sdo curto tempo
de andlise, alta eficiéncia e resolucdo, baixos volumes empregados
de eletrdlito e amostra e alto grau de automacdo. Além disso, vérias
classes de compostos em diferentes matrizes podem ser analisadas —
desde fons inorganicos pequenos até macromoléculas, portadores ou
nao-portadores de carga'?. H4 também disponivel ampla literatura
que descreve métodos de andlise por CE*®.

Um aspecto interessante a ser considerado na CE € a simplici-
dade da instrumentagdo. O sistema bdsico consiste de uma fonte de
alta tensdo (FAT), um capilar mergulhado em dois reservatérios
contendo o eletrdlito, eletrodos inertes (comumente platina) para
conexdo com a FAT e um detector apropriado. A FAT ¢ usada para
propiciar o alto campo elétrico ao longo do capilar. Estas fontes
podem ser operadas a voltagem constante, com valores de até 30
kV, ou a corrente constante, com valores de até 300 LA*.

Considerando os custos envolvidos na aquisicdo de um equipa-
mento comercial de CE — o equipamento de menor custo que te-
mos informagdo estd cotado em US$ 25000.00 — a construcgéo de
sistemas de CE € uma alternativa muito interessante para laboratd-
rios de pesquisa que estejam interessados no desenvolvimento da
instrumentagdo e de métodos para CE, e para laboratérios de ensi-
no. Por sua vez, um dos itens mais custosos na constru¢do de pro-
tétipos € a FAT, uma vez que nio ha itens disponiveis no mercado
nacional — o custo de uma FAT de 0 a 30 kV, com polaridade rever-
sivel, pode ser superior a US$ 2000.00, dependendo do fabricante
e da estabilidade e capacidade de corrente.

Monitores de video (MV) comuns possuem circuito “fly-back”
de geracdo de alta tensdo, a qual € utilizada para aceleracdo de elé-
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trons no tubo de raios catédicos (CRT), além de tensdes menores
utilizadas para ajuste de brilho e de foco. Neste tipo de circuito, o
primério de um transformador (“fly-back”) € chaveado através de
um transistor de poténcia (saida horizontal) e, através de uma rela-
¢do de espiras favordvel, uma alta tensdo alternada € obtida no se-
cunddrio. A tensio alternada € retificada através de um diodo e fil-
trada (o proprio CRT proporciona amortecimento da oscilagido da
tensdo de saida). A oscilagdo caracteristica do potencial continuo
obtido ¢ denominada tensdo de “ripple”, ou simplesmente “ripple”.

Neste artigo, € proposta a utilizacdo de um MV na aplicacio
de potenciais em CE. A qualidade desta FAT foi avaliada em rela-
¢do a flutuagdo do valor de potencial fornecido e a repetibilidade
nas separacdes. O circuito elétrico construido para controle do
MYV pode ser reproduzido facilmente e utiliza apenas alguns com-
ponentes de baixo custo. O custo material para implementacio
do sistema proposto estd estimado em R$ 400,00, caso se utilize
um MV novo.

PARTE EXPERIMENTAL
Reagentes e solucoes

Todos os reagentes empregados foram de grau analitico e utili-
zados sem tratamento prévio. Acido 2-(N-morfolino)etanossulfonico
(MES), histidina (His), NaCl, KCI e LiCl foram adquiridos da
Sigma-Aldrich (Sdo Paulo, SP). Todas as solugdes foram prepara-
das em dgua deionizada (18 MQ cm). Os eletrélitos e padrdes fo-
ram preparados diariamente a partir da dilui¢do das solucdes esto-
que de MES, His, K*, Na* e Li*, preparadas na concentracio de
0,1 mol L.

Equipamento de eletroforese capilar

O sistema eletroforético construido estd ilustrado na Figura 1.
O sistema foi montado em um gabinete em acrilico para evitar a
exposi¢do dos usudrios aos altos potenciais aplicados. A injecao de
amostra foi feita hidrodinamicamente, com o auxilio de uma bom-
ba do tipo da utilizada em aqudrios (Master, Sdo Paulo, SP)’ e duas
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valvulas solendides (038T2S12-32-4, Bio-Chem Valve Inc., NJ,
USA) acionadas por um circuito PWM DRV1038. O detector utili-
zado foi o condutométrico sem contato, C*D, operando com um si-
nal senoidal de 515 kHz e 2 V de amplitude®. O sistema foi
interfaceado a um microcomputador Pentium® 4 através de um
modulo USB multifuncional de entrada e saida NI USB 6009
(National Instruments, Sdo Paulo, SP). O programa de controle foi
escrito em linguagem Labview® 7.1 (National Instruments, Sdo Pau-
lo, SP). Foi utilizado um capilar de silica fundida com diametro
interno de 75 pm e comprimento de 30 cm (20 cm até o detector). A
inje¢do de material no capilar foi hidrodinamica, efetuada através
da aplicag@o, por 5 s, de uma pressao constante (11 kPa ou 1,6 psi)
no reservatdrio anddico.

AT

Figura 1. Representagdo esquemdtica do sistema construido. AT: Alta tensdo;
C: Capilar de silica fundida; CRT: Tubo de raios catédicos; D: Detector
condutométrico sem contato (C*D); F: Saida do “Fly-back”; G: Gabinete em
acrilico; GND: Terra do circuito (0 V); R: Reservatdrio de eletrélito

O tratamento dos dados obtidos foi realizado com o auxilio do
software Origin 7.5 (OriginLab Co., MA, USA).

Fonte de alta tensao

Foi utilizado um MV marca Daewoo, modelo 1427X. O cabo
utilizado na confec¢@o do pélo positivo do sistema foi um cabo de
alta tensdo de duplo isolamento, marca Mult Cabo®. Uma vez des-
montada a tampa traseira do MV, soldou-se este cabo diretamente
na saida do “fly-back” do monitor. A Figura 2 mostra uma fotogra-
fia da montagem realizada. O controle do MV ¢ realizado via sai-
das digitais (TTL) do médulo USB. O circuito € constituido de um
relé (Giant, modelo JQC-3F T73), um transistor BC337, um resistor
de 5 kQ e um diodo 1N4007, segundo a Figura 3. Quando um sinal
digital (DO) de 5,0 V (nivel 16gico alto) € enviado, o transistor &
saturado acionando o relé RL1 e o MV. O diodo € utilizado para
proteger os componentes do circuito quando o relé € desligado. O
pdlo positivo (cabo de alta tensdo) foi conectado a um eletrodo de

TR

Figura 2. Fotografia do monitor de video, ilustrando a ligagdo do cabo de
alta tensao e do ponto de aterramento na malha do CRT
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Figura 3. Circuito esquemdtico de acionamento do monitor de video (MV).
E N: Fase e neutro da rede elétrica, respectivamente (110 Vef); RLI: Relé

aco inox mergulhado no reservatdrio de inje¢do, enquanto que o
outro eletrodo foi conectado ao pélo negativo (terra, 0 V) do MV.
Um bom ponto para a conexdo do terra pode ser obtido na malha
de aterramento do CRT, conforme mostrado nas Figuras 1 e 2. Para
evitar escapes de alta tensdo, com conseqiiente ruido no sistema, €
aconselhdvel o isolamento do ponto de conexao da alta tensdao com
o eletrodo, através de uma resina ep6xi nao-condutora (Scotch Mix
15 min, 3M, Brasil).

RECOMENDACAO DE SEGURANCA: O manuseio por
pessoas nao-qualificadas do circuito eletronico do MV pode cau-
sar acidentes, inclusive com queimaduras e risco de choque elé-
trico. Recomenda-se, portanto, que as conexodes de alta tensao
sejam efetuadas por pessoas especializadas e que o gabinete do
equipamento de CE seja equipado com dispositivo de seguran-
ca para evitar exposicio aos usuarios.

RESULTADOS E DISCUSSAO

A alta tensdo fornecida pelo MV depende de fatores como dia-
metro da tela do CRT e freqiiéncia de oscilaciio do circuito de
deflex@o horizontal, dentre outros. De maneira geral, quanto maior
o diametro da tela, maior a alta tensdo necessdria. O valor obtido
para o MV utilizado neste trabalho foi de 23 kV, medido com o
auxilio de multimetro digital (ET-2201, Minipa, Sido Paulo, SP)
conectado a um divisor de tensdo de alta impedancia (fator de divi-
sdo de 1:1000).

A estabilidade do potencial fornecido pelo MV foi avaliada
conectando-se um osciloscépio (54622A, Agilent Technologies
Brasil, Barueri, SP) ao divisor de tensdo a fim de se medir a tensio
de “ripple”. A Figura 4 mostra a forma de onda obtida. Pode ser
notado na figura que o valor do “ripple” medido foi de 303 mV, que

¥

Figura 4. Fregiiéncia e amplitude do “ripple” observado na alta tensdo

fornecida pelo MV
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corresponde a uma variacdo de 303 V na alta tensdo gerada, ou
seja, uma variacdo de 1,32% com uma freqiiéncia de oscilacio de
31,3 kHz. E importante o monitoramento da freqiiéncia de opera-
¢do do MV, pois pode haver interferéncia com o sistema de detec¢io
C*D, que opera com freqiiéncias da ordem de centenas de kHz.
Nio se observa interferéncia significativa para sinais com freqiién-
cia de operacdo de dezenas de kHz, como € o caso do MV.

Como o CRT atua como um capacitor de alta tensdo, sua influ-
éncia na estabilidade do potencial foi avaliada. A Figura 5 mostra
os sinais obtidos com e sem o CRT conectado ao ponto de alta
tensdo. Pode-se observar que, apesar do sinal apresentar ruido menor
quando da conexdo do CRT (Figura 5A), ndo hd uma reducéo sig-
nificativa do “ripple”, o que sugere que apenas o circuito do MV
possa ser utilizado, culminando na reducio de espago da monta-
gem. Este aspecto ndo foi completamente explorado neste traba-
lho, uma vez que os testes de estabilidade a longo termo foram
efetuados com o CRT conectado.

Figura 5. Oscilagdo da alta tensdo fornecida pelo MV com (A) e sem (B) a
conexdo do CRT

Na Figura 6 € apresentada a separagdo eletroforética de uma
mistura de K*, Na* e Li*, na concentrac¢do de 50 umol L™, utilizan-
do-se como eletrélito uma solug¢do tampao composta por MES/His
20 mmol L '. O eletroferograma obtido € caracteristico dessa se-
paracdo e deste sistema de detec¢do. O pico negativo observado
em torno de 1,2 min € referente a zona de inje¢do, que migra com
a velocidade do fluxo eletrosmético (EOF). Observa-se também a
boa estabilidade da linha base, o que indica que o C*D nido capta
ruido do MV, dentre outros fatores que podem influenciar a rela-
¢do sinal-ruido do sistema de detecg@o.

A repetibilidade do sistema foi avaliada pela inje¢a@o seqiiencial
de uma solugdo aquosa contendo mistura de K*, Na* e Li* na con-
centrac@o de 50 wmol L. As dreas e os tempos de migra¢@o para os
trés picos foram medidos para cinco injecdes sucessivas e 0os valo-

Utiliza¢ao de um monitor de video como fonte de alta tensao 1379

K +

0,2 Na *
> Li*
©
20,0 -
Q.
7]
[0]
14

EOF
-0,21

0,2 0,1 0,6 0,8 1,0 1,2 1,4
Tempo / min

Figura 6. Separacdo eletroforética de uma mistura de K*, Na* e Li* na
concentragdo de 50 pumol L. Condigdes: Potencial fornecido pelo MV: 23
kV; Capilar: silica fundida, 75 um, 30 cm de comprimento, 20 cm até o
detector; Tampdo MES/His 20 pmol L'; Detector: C*D operando em 515
kHz e 2 V (pico-a-pico). Inje¢cdo hidrodindmica: 11 kPa por 5 s

res de area média, tempo de migracdo médio e erro relativo médio
dos analitos estdo resumidos na Tabela 1. Os erros relativos médi-
os obtidos foram 1,7; 2,5 e 1,8% para as dreas dos picos dos cétions
K*, Na* e Li*, respectivamente. O erro médio final foi 2,0%. Ja
para os tempos de migracio, os valores calculados foram 0,3; 0,6 e
0,2% para os cdtions K*, Na* e Li*, respectivamente. O erro médio
final foi 0,4%. Estes valores de erro indicam 6tima reprodutibilidade
dos resultados, viabilizando o emprego de MV como fonte de alta
tensdo para EC. Convém ressaltar que os erros apresentados refle-
tem os erros acumulados em todas as etapas do processo, como por
ex., na injecdo da amostra.

Tabela 1. Area média dos picos, tempo médio de migracio e
respectivos erros relativos percentuais

K+ Na* Li* Média
Area media (V min)  0,00456  0,00378  0,00227 -
Desvio padrao 0,00008  0,00009  0,00004 -
Erro rel. (%) 1,7 2,5 1,8 2,0
Tempo médio (min) 0,572 0,661 0,721 -
Desvio padrao 0,002 0,004 0,002 -
Erro rel. (%) 0,3 0,6 0,2 0,4

A maior corrente registrada neste sistema de alta tensdo baseado
em MYV foi de cerca de 180 HA. Convém ressaltar que esta corrente €
suficiente para a maioria das aplicagdes em CE. Até o presente mo-
mento, ndo foram testadas correntes maiores que esse valor. Devido
as caracteristicas do circuito do MV, € possivel apenas a operacdo no
modo voltagem constante com alta tensdo positiva. Para operacdo no
modo de polaridade invertida, basta que a inje¢do da amostra seja feita
na outra extremidade do capilar (terra ou O V do circuito).

CONCLUSAO

A CE tem se mostrado uma técnica cada vez mais importante na
separagdo de compostos idnicos ou ionizaveis. Por apresentarem alto
custo, os aparelhos comerciais ainda ndo sdo muito difundidos, es-
pecialmente no segmento académico. O emprego de um MV como
fonte de alta tensdo € uma solugdo economicamente vidvel na
implementac@o da instrumentagéo para CE — estima-se em R$ 400,00
o custo material de construcio do sistema, levando-se em considera-
¢do a utilizagdo de um MV novo. Com base na boa reprodutibilidade
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dos valores de dreas dos picos e tempos de migragdo, pode-se con-
cluir que o potencial fornecido pelo MV se apresentou constante du-
rante os ensaios. Estudos efetuados na presenca e auséncia do CRT
sugerem que apenas o circuito eletrdnico do MV possa ser utilizado,
embora esta situagdo ndo tenha sido testada exaustivamente. Com
relacdo a durabilidade, o MV tem sido utilizado continuamente por
cerca de 7 meses sem danos ou desgastes perceptiveis, o que €
indicativo da robustez da montagem.

Assim, verifica-se que o presente trabalho apresenta uma saida
de baixo custo para a constru¢do de sistemas de eletroforese com
propésitos didaticos e de pesquisa.
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