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Estudo de filmes nanoestruturados para construgao de
plataformas de biossensoriamento

Aluno/Autor: Beatriz Sachuk da Silva
Orientador: Dénio Emanuel Pires Souto

Resumo:

Biosensores séo dispositivos analiticos capazes de detectar diversas substancias de interesse,
como anticorpos e antigenos, em meios bioldgicos complexos. O diagnéstico de doencas e o
monitoramento de processos biologicos sao as principais aplicagbes desses dispositivos. A etapa
inicial do processo de construgdo de um biossensor consiste naimobilizagdo do bioreceptor sobre
a superficie de um transdutor. Para este proposito, superficies metalicas podem ser
funcionalizadas através da formagédo de monocamadas auto-organizadas (SAM), que s&o
amplamente utilizadas devido ao seu baixo custo, facilidade de construgao, versatilidade,
estabilidade e alto controle molecular. Dessa forma, o presente trabalho de iniciagao cientifica teve
como focoinicial explorar o uso de umalcanotiol, a cisteamina, avaliando os processos envolvidos
na ligacdo desse tiol sobre superficie de ouro para formacao da SAM. Para isto, foram testados
diferentes tempos de reacdo (0.5, 2, 4 e 12 horas) e concentragdo (0.5; 1; 2 e 5 mmol/L) da
cisteamina. Técnicas eletroquimicas, como voltametria ciclica (VC) e a espectroscopia de
impedancia eletroquimica (EIS), e atécnica de ressonancia de plasmons de superficie (SPR) foram
empregadas para caracterizagdo da formacao da SAM. Posteriormente, as condi¢cdes obtidas
foram aplicadas para a imobilizagdo da proteina ndo estrutural da Dengue (NS1) sobre a
plataforma construida, com o intuito de desenvolver um biossensor de natureza eletroquimica e
outro de natureza éptica. A ligagdo covalente da proteina NS1 sobre superficie de ouro (neste caso
um chip sensor de SPR) previamente funcionalizada, foiacompanhada em tempo real pela técnica
de SPR, etapa que possibilitou a otimizagao do tempo de ligagao para diferentes concentragdes da
proteina NS1. Entdo, através do uso de uma sonda eletroquimica, ferricianeto de potassio, também
foi caracterizada a ligagdo da proteina da dengue sobre a superficie de ouro (neste caso um
eletrodo de ouro) por meio das técnicas VC e EIS. Alcangado o sucesso na construgdo dos
biossensores eletroquimicos e Opticos, estes sistemas estao sendo explorados para deteccao de
soros de pacientes positivos e negativos para a Dengue, etapa que esta em desenvolvimento.
Importante salientar que a proposta de construgéo de um método de diagndstico eficiente para a
Dengue € um tema de tamanha importancia, pois ha necessidade de um método pratico, rapido e
especifico, uma vez que o diagnostico precoce é fundamental para o controle epidemiolégico
dessadoenca, paraa qual atualmente ndo ha tratamento antiviral ou vacina disponiveis.
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Desenvolvimento de procedimento de pré-concentragao de arsénio
em amostras de bebida alcodlica empregando solventes eutéticos
profundos hidrofébicos (HDES) e determinagao por FAAS

Aluno/Autor: Igor Hidalgo Sorrilha
Orientador: Clarice Dias Britto do Amaral

Resumo:

A andlise de elementos trago, como o chumbo (Pb), é de grande importancia devido aos potenciais
danos resultantes da exposicdo, mesmo em baixas concentracdes. Elementos tais como o Pb
tendem a ser bioacumulados em organismos vivos, tornando o controle e a analise em alimentos e
outras fontes potenciais de contaminacao, relevantes e necessarias para evitar efeitos negativos
graves a saude humana. Bebidas a base de grdaos, como cerveja, whisky e saqué, podem estar
expostas a metais toxicos durante as etapas de processamento, produgao e armazenamento,
além dos constituintes provenientes das matérias-primas utilizadas. Os métodos de extracao de
metais em matrizes organicas geralmente empregam solventes organicos de alta periculosidade
e toxicidade, ou acidos concentrados, desencadeando a necessidade de alternativas mais seguras
e sustentaveis. Nesse contexto, uma nova classe de solventes, os Solventes Eutéticos Profundos
Hidrofdbicos (HDES - doinglés: Hydrophobic Deep Eutetic Solvent), vem sendo estudados, pois eles
oferecem propriedades quimicas interessantes para aplicagdes eficientes e sustentaveis no
preparo de amostras. Neste estudo, investigamos a aplicagdo de HDES em um método de
extracao liquido-liquido para a determinagao de Pb em bebidas e alimentos naturais. Dentre 0s
HDES testados, os melhores resultados foram obtidos utilizando acido caprico (CA) e mentol (MO),
com as melhores taxas de eficiéncia de extracao, em torno de 70%, sendo escolhidos para
aplicagdo nos ensaios de otimizagdo. Na otimizagdo do tempo de agitagdo em vortex, foram
obtidas recuperagdes variando de 60% (1 min) a 118% (4 min), enquanto na agitagdo manual as
recuperagdes foram de 102%. Neste caso, visando melhorar a frequéncia analitica e a
simplificagdo do método, a agitagdo/homogeneizagdo manual foi escolhida. Além disso, foi
avaliada a razao molar dos componentes utilizados no HDES. As melhores recuperacdes foram
obtidas na seguinte composigéo: 95% para 1:1 (CA:MO), seguida de 94% para razéo 1:3,91% paraa
razédo 1:2 e 65% para a razdo 2:1. Nas condigbes otimizadas, ja foram obtidas recuperacoes
adequadas para a aplicagao em amostras de alimentos e bebidas. O método proposto mostrou-se
promissor na analise de metais toxicos, especialmente Pb, além de ser uma alternativa mais
sustentavel, acessivel e barataem comparacao aos métodos classicos.
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Desenvolvimento de procedimento de pré-concentragao de
micronutrientes e macronutrientes empregando solventes eutéticos
profundos hidrofébicos (HDES) e determinagao por FAAS

Aluno/Autor: Leticia Lima Ludovico
Orientador: Clarice Dias Britto do Amaral

Resumo:

Os Solventes Eutéticos Profundos Naturais (NADES) sdo uma classe de solventes com
capacidades promissoras para aplicacoes no preparo de amostra em razao de suas propriedades
extratoras, baixo custo e baixa toxicidade. Esses solventes tém sido amplamente explorados nas
mais diversas areas, desde a industria quimica e farmacéutica até a ciéncia dos materiais, gragas
as propriedades citadas anteriormente. Os NADES sdo sintetizados a partir de ligacdes de
hidrogénio efetiva entre os componentes quando misturados em proporgoes adequadas sob
aquecimento. Dependendo dos componentes utilizados no processo, podem adquirir carater
hidrofébico (HDES) ou hidrofilico, viabilizando o seu uso em diferentes aplicagdes, especialmente
em métodos preparo de amostras. Neste estudo, objetivou-se a utilizacdo de NADES/HDES como
solventes extratores visando a determinacao de niveis tragco de micro e macronutrientes em
amostras alimenticias de 6leos vegetais empregando a Espectrometria de Absorgao Atémica com
Chama (F AAS). Diferentes solventes foram avaliados, entre eles misturas de Cloreto de Colina e
Acido Oxalico, Mélico, Citrico e Glicose, todos em proporcéo 1:1. O processo de extracao liquido-
liquido (LLE) realizado se constituiu pela adigdo de 2 mL dos NADES em 3 mL de amostras de 6leos
vegetais comerciais, sendo eles Oleo de Soja, Milho e de Castanha do Para. Apds agitacéo durante
60s em vortex, as amostras ficaram em repouso por 5 min, realizando-se ao fim um procedimento
de centrifugacdo. Apos a separacdo bifasica, o sobrenadante foi descartado e o restante
apropriadamente diluido para realizacao da leitura em Espectrometria de Absorcao Atémica com
Chama (F AAS) objetivando-se a determinagéo do analito cobre. A extragdo inicial realizada ndo
obteve uma faixa de recuperacao adequada com o uso do NADES analisados, revelando que os
volumes de extracao utilizados nédo foram suficientes para a obtengdo de recuperacées
pertinentes de Cu nas amostras. O método de extracao liquido-liquido proposto neste estudo
devera ser reconsiderado em analises posteriores, objetivando-se alcangar uma recuperagao
adequada para o analito, através do aumento de volume da fase extratora e da optimizagao do
procedimento de extracao. Os resultados ja alcangados corroboram com a compreensao e o
potencial de aplicacao de Solventes Eutéticos em métodos de extracao liquido-liquido utilizando
técnicas de espectrometria atbmica para a determinacao elementar, especialmente no ambito de
amostras alimenticias, contribuindo para o grande crescimento de metodologias sustentaveis no
ambitoindustrial.
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