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APRESENTACAO

O e-book: “Colecédo Desafios das Engenharias: Engenharia Quimica” constituido
por dezessete capitulos de livros apresenta trabalhos das mais diversas areas e que
demonstram o quanto a area de Engenharia Quimica é interdisciplinar.

O primeiro trabalho avaliou a importancia de se trabalhar em equipe por meio de
projetos que contribuira para um processo de ensino-aprendizagem mais significativo. No
capitulo 2 e 3 sdo apresentados trabalhos sobre teméticas que geram muita discusséo e
resisténcia por parte da sociedade em aceitar: o potencial de contaminacao dos cemitérios
localizadas dentro do perimetro urbano da cidade e o tratamento de efluentes da indUstria
farmacéutica.

Os capitulos de 4 a 6 apresentam estudos que objetivam remover classes de
contaminantes utilizando processos de adsorcdo tendo como adsorventes residuos
provenientes de garrafas PET e carvao ativado obtido a partir de ossos bovinos. Além disso,
€ apresentado um trabalho que avaliou a eficiéncia de um Processo Oxidativo Avang¢ado
(H,0,/UV) para remocéo do corante verde Malaquita. J& os capitulos 7 e 8 apresentam
estudos que utilizam biomassa provenientes do carog¢o do abacate e da fibra da casca de
coco verde com o intuito de melhorar o processo de inibicdo da corrosao do ago carbono e
0 galvanizado, aumentando sua durabilidade e reduzindo custos. O capitulo 9 apresenta a
aplicagdo em processos biotecnologicos que visam o isolamento de fungos por intermédio
de atividades enziméticas a partir da utilizacdo de casca de café.

Os capitulos de 10 a 13 apresentam trabalhos que buscaram avaliar a potencialidade
de matérias-primas provenientes de fontes naturais para a obtencdo de uréia a partir
de biogas; obtencdo de energia a partir de células combustiveis proveniente de micro-
organismos; obtengao de briquetes a partir de co-produtos da agroindlstria e caracterizacéo
de microplasticos encontrados em ecossistemas aquaticos. Ja os capitulos de 14 a 17
tratam de de temas bem diversificados: /) caracterizac¢ao fisico-quimica de briquetes a partir
do tratamento térmico; i) estudo comparativo do calor especifico do leite provenientes de
diferentes espécies de animais; iii) proposta de um método colorimétrico alternativo e de
baixo custo para quantificacdo de glicose e iv) andlise da intensidade do refino sobre as
propriedades do papel de fibras de NSBK.

Neste sentido, a Atena Editora vem trabalhando e buscando cada vez mais a
exceléncia em publicacdo de livros e capitulos de livros de acordo com os critérios
estabelecidos e exigidos pela CAPES para obtengéo do Qualis L1. Com o compromisso de
colaborar e auxiliar na divulgacdo e disseminagéo de trabalhos académicos provenientes
das inUmeras instituicGes de ensino publicas e privadas do Brasil e de outros paises com
acesso gratuito em diferentes plataformas digitais.

Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua
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DE OURO SOBRE PAPEL

RESUMO: Dispositivos em papel para
determinacdo de glicose representam uma
alternativa simples, rapida e de baixo custo. Neste
trabalho é apresentado o desenvolvimento de um
método colorimétrico ndo enzimatico baseado na
formacdo de nanoparticulas de ouro (AuNPs).
A estratégia consiste na reducdo do 4&cido
cloroaurico imobilizado sobre papel previamente
impregnado com silano amino funcionalizado. A
mudanga de coloragéo de amarelo para rosa é
correlacionada com a concentragéo de glicose,
que atua como agente redutor. A influéncia
da temperatura e do tempo na intensidade do
sinal foram avaliados. As imagens digitalizadas
das tiras de teste de papel foram analisadas
empregando o software Adobe Photoshop. O
sistema de analise de cores CMYK, mostrou um
aumento linear na intensidade de M (magenta)
com aumento na concentragéo de glicose de 0,05
mmol L' a 5 mmol L. O sensor colorimétrico
mostrou boa reprodutibilidade (coeficiente de
variacdo de 4,9%) e Otima seletividade para a
determinacdo de glicose comparado com outros
agucares e agentes redutores.

PALAVRAS - CHAVE: Nanoparticulas de ouro,
glicose, colorimétrico, dispositivo em papel

COLORIMETRIC DETERMINATION OF
GLUCOSE THROUGH THE FORMATION
OF GOLD NANOPARTICLES ON PAPER

ABSTRACT: Paper-based devices for glucose
determination represent a simple, fast, and low-
costalternative. Here, we presentthe development
of a non-enzymatic colorimetric method based on
the formation of gold nanoparticles (AuNPs). The
strategy consists of reducing the chloroauric acid
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immobilized on sheet of paper previously impregnated with a functionalized amino silane.
The correlated color change from yellow to pink with glucose concentration, which acts as a
reducing agent. The influence of temperature and time on signal intensity was evaluated. The
scanned images of the paper test strips were analyzed using Adobe Photoshop software. The
CMYK color analysis system showed a linear increment in M (magenta) intensity, increasing
the glucose concentration from 0.05 mmol L to 5 mmol L. The colorimetric sensor showed
good reproducibility (variation coefficient of 4.9%) and excellent selectivity for glucose
determination compared to other sugars and reducing agents.

KEYWORDS: Gold nanoparticles, glucose, colorimetric, paper-based device.

11 INTRODUGAO

Nanoparticulas de ouro (AuNPs) tém despertado grande interesse em aplicacdes
analiticas devido as suas propriedades Opticas e eletrénicas. Em particular, a dependéncia
da banda de ressonancia plasmoénica de superficie (SPR) com o tamanho, forma e estado
de agregacao, tem permitido a fabricagdo de dispositivos analiticos colorimétricos para
deteccao e quantificacdo de diferentes substancias (DENG; GOLDYS, 2014; GAO; WU;
DI, 2017). As principais vantagens das abordagens colorimétricas séo a rapidez de analise,
custo-beneficio e a simples interpretagéo do resultado, podendo ser observado até mesmo
a olho nu (SUN et al., 2020).

Na literatura, ha muitos estudos mostrando a utilizagdo das AuNPs em plataformas
colorimétricas na deteccao de toxinas (CHEN; ZHOU; ZHAO, 2018), pesticidas (FAHIMI-
KASHANI; HORMOZI-NEZHAD, 2016), proteinas (WEI et al., 2017), metais (SAHA et al.,
2012), e varias outras espécies de interesse biologico e ambiental (YU et al., 2020). Na
maioria dessas aplicacdes, os analitos interagem com os grupos funcionais na superficie
das AuNPs e encurtam a distancia entre as particulas, essa diminuicdo da distancia leva a
um forte acoplamento de plasmon entre as particulas proximas, o que resulta na mudanca
de cor de vermelho para azul ou roxo. Zhong e colaboradores (2019) desenvolveram um
método colorimétrico para determinacao de glicose em soro humano baseado na corrosao
de nanobastdes de ouro empregando pontos quanticos de carbonos, o que resultou em uma
maior sensibilidade. Recentemente, Brasiunas e colaboradores (2021) desenvolveram um
método colorimétrico para determinagdo de agUcares redutores (frutose, glicose, lactose,
e manose) em solugéo. O teste foi baseado na redugéo de ions AuCl,~ em meio basico,
utilizando brometo de cetriménio (CTAB) como agente estabilizante. A dependéncia linear
da intensidade da banda em 525 nm, correspondente a banda plasménica das AuNPs, com
a concentragdo dos agucares, permitiu a construcéo de curvas analiticas e a determinacgéo
desses agucares em diferentes amostras (refrigerante, leite e saliva).

AuNPs podem ser facilmente imobilizadas sobre uma ampla gama de substratos
tais como vidro, metais e filmes poliméricos. Outro suporte que tem ganhado cada vez
mais destaque na fabricagcdo de dispositivos ecologicos, leves e de baixo custo € o
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papel. O papel tem sido redescoberto como uma plataforma analitica eficaz devido a
sua biocompatibilidade, biodegradabilidade, estrutura fibrosa e facilidade de modificacéo
(MARTINEZ et al.,, 2007; SCOGNAMIGLIO e ARDUINI, 2019). Diversos métodos para
deteccao de glicose tém sido desenvolvidos utilizando papel como substrato e envolvendo
diferentes metodologias, como a utilizacdo de polimeros molecularmente impressos
(CHEN et al., 2020), fotolitografia e serigrafia para preparacdo de eletrodos enzimaticos
(Cao et al., 2020), detecgéo colorimétrica integrada a um smartphone (NGO, et al., 2021) e
deteccao potenciométrica em eletrodo enzimatico (Fernandez et al., 2018), entre outros. As
propriedades Unicas das nanoparticulas de ouro, incluindo inércia quimica e condutividade,
favorecem a sua utilizagédo na construcao de sensores a base de papel, a partir de sintese
in-situ (DESMONDA; KAR; TAI, 2016), impresséo a jato de tinta (WENG et al., 2018), entre
outros, podendo ser empregados na detecgao de glicose através de sensores eletroquimicos
(NUNEZ-BAJO et al., 2018) e colorimétricos (PINHEIRO et al., 2020), por exemplo.

Recentemente, Zhang e colaboradores (2021) desenvolveram um sensor para
glicose em papel com detecgdo Optica utilizando smartphone. O dispositivo proposto
apresentou grande potencial para ser um método competitivo para monitoramento
da glicose, em especial por se tratar de um método de baixo custo que apresenta alta
eficiéncia e confiabilidade. A maioria dos dispositivos em papel utilizam sistemas bi-
enzimaticos, com a glicose oxidase (GOx) catalisando a oxidagédo da glicose para acido
gliconico, e produzindo peroxido de hidrogénio. Seguido de uma reacédo catalitica com
0 uso da peroxidase para oxidar indicadores colorimétricos, resultando em sinais que
sé@o proporcionais a concentracao de glicose na amostra (ZHANG et al., 2021). A pesar
da elevada seletividade das enzimas, abordagens de detecgdo ndo enzimatica tém sido
propostas como alternativas para o desenvolvimento de sensores, que possibilitem uma
medicéo direta da glicose e que apresentem maior durabilidade, estabilidade e facilidade
de preparacao e conservagao (PINHEIRO et al., 2020).

Neste trabalho & apresentado o desenvolvimento de um sensor colorimétrico néo
enzimatico para detecgéo de glicose. O método de deteccdo é baseado na formacédo de
nanoparticulas de ouro (AuNPs) por reducgéo de ions cloroaurico (AuCl,) na presenca de
NaOH. Na plataforma de papel, sobre o qual AuCl, foi previamente imobilizado, é observada
uma cor rosa, que vai se tornando cada vez mais intensa com o aumento da concentragdo
de glicose. Para a constru¢gdo de uma curva analitica, as imagens das tiras de teste de
papel foram digitalizadas com um escéaner comercial e analisadas através do sistema de
cores ciano, magenta, amarelo e preto (CMYK).

2| PARTE EXPERIMENTAL

Papel de filtro quantitativo foi cortado em pequenos pedagos de 1 cm?, lavado
com etanol e agua deionizada. O papel foi tratado com uma solugdo contendo
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aminopropiltrietoxisilano (APTES), etanol e HCI; este ultimo foi adicionado para promover
a hidrélise do APTS. O papel foi deixado em repouso por uma noite e posteriormente
aquecido em estufa. Apos lavagem e secagem foi deixado em contato com uma solucéo de
HAuCI, (4 mmol L") por 30 minutos com o qual adquiriu uma colorag&o amarela. O papel foi
novamente lavado para remover o excesso de &cido cloroaurico e secado em estufa para
a realizac¢ao dos testes colorimétricos.

A fim de determinar a temperatura e tempo de reagdes 6timas, o papel modificado
foi imerso em solugbes de glicose de diferentes concentragdes (0,05, 0,5, 1, 5 e 10 mmol
L") e aquecido a diferentes temperaturas (60, 70, 80 e 90 °C). As reacdes foram levadas
a cabo em meio bésico, solugdo de NaOH 0,05 mol L', o meio béasico é necessario para a
hidrolise dos ions complexos de ouro.

Com os pardmetros experimentais otimizados, foram realizados os experimentos
com diferentes concentracgdes de glicose (0,05, 0.5, 1, 2, 3, 4, 5 e 6 mmol L"). As diferentes

etapas de preparacéo e teste séo representadas na Figura 1.

NHy  NH, i,

/EEI\O/EJO/EEOH/
( [ [
APTS
@ HAUCI,

NHy NH;  NH,

NH o NH O NH
; > ? = Si &1
T T T J \O/\\O/\\OH
J— 5 Si HO OH
(8 -gasip \o’ll\o/‘\OH OH
HO OH
oH | l

Glicose/NaOH

Figura 1. Esquema representando as etapas de imobilizagcdo e a reagao colorimétrica sobre o papel.

As imagens foram adquiridas através de um escaner com a resolugdo de 300 ppi
(pixels por polegada) e tratadas com o editor de imagens Adobe Photoshop.
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31 RESULTADOS

3.1 Sintese e caracterizacao

O écido cloroaurico imobilizado no papel foi reduzido com solugéo alcalina de
glicose. Ap6s a reacgéo foi observada a mudanca de coloragéo de amarelo para rosa claro
a vinho dependendo da concentragcdo de glicose e o tempo de exposicdo. Nas imagens
de microscopia eletrénica de varredura (MEV) apresentadas na Figura 2 podem ser
observados pequenos pontos brancos espalhados em todo o substrato ap6s a redugao do
ouro. Para avaliar a uniformidade da distribuicdo dos elementos ouro, silicio e nitrogénio foi
realizado mapeamento desses elementos através de andlise por espectroscopia de energia
dispersiva (EDS), Figura 3.

>
o -Makuy X4, 000

Figura 2. Imagens de microscopia eletrénica de varredura do AuCl,- imobilizado sobre o substrato (A) e
apos reducao do ouro (B).

o fm2s

energy/ keV

Figura 3. Imagens de mapeamento por EDS/MEV da distribuicdo dos elementos carbono (C), silicio
(Si), nitrogénio (N) e ouro (Au), e o espectro.
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O aparecimento da banda de ressonancia plasménica em 500 nm no espectro de
refletancia difusa no UV-Vis evidenciou a formag&o das nanoparticulas, Figura 4.

’
ol . -~ -AuCl,/papel
AuNPs/papel

Refletancia

T T T
200 300 400 500 600
comprimento de onda / nm

Figura 4. Refletancia difusa no UV-Vis do AuCl, imobilizado sobre o papel e ap6s a redugéo do ouro.
3.2 Aquisicao e tratamento de dados
A influéncia da temperatura sobre a reacao foi avaliada a 60, 70, 80 e 90 °C, como

mostrado na Figura 5. 80 °C foi escolhido para as analises posteriores devido a maior

uniformidade na coloragéo e dependéncia da concentra¢do de glicose.

"HE
' A BB
70c| | n ?‘L;

E-3 e r
60°C k E ‘

005 05 1,0 50 10,0

[Glicose]/ mmol L1

Figura 5. Efeito da temperatura na formagéo das AuNPs na presenca de diferentes concentracoes de
glicose.
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O efeito do tempo na intensidade das cores também foi estudado, Figura 6. Um

bom contraste foi constatado apés 3 e 5 minutos de reagéo, 5 minutos foi escolhido para o

estudo analitico.
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Figura 6. Evolugéo da formagao das AuNPs na presenga de 1 mmol L de glicose a 80°C e respectivo
histograma da componente magenta.

Na Figura 7 sdo apresentados os resultados das reacdes a diferentes concentragées

de glicose. Pode ser observada uma maior intensidade da cor do papel com o incremento

da concentracdo. Também foi constatada a saturagdo em concentragdes mais elevadas. A

fim de correlacionar a intensidade da coloragdo com a concentragéo de glicose, as imagens

digitalizadas foram processadas no Adobe Photoshop através do sistema de cores CMYK

(Cyan, magenta, yellow e black). Cada imagem foi separada nas suas componentes

e a partir dos quais os histogramas foram gerados (Figura 8). A componente magenta

apresentou maior contraste com a concentragéo. Por isto, os valores das suas intensidades

foram utilizados na construgdo da curva analitica.
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Figure 7. Separacédo das componentes CMYK a diferentes concentragoes de glicose.
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Figura 8. Histogramas das componentes CMYK a diferentes concentragdes de glicose.

A melhor correlagéo foi obtida entre o inverso da intensidade (1/ intensidade) e a
concentragdo de glicose. Uma relacao linear foi obtida na faixa de 0,05 mmol L' a 5 mmol
L" com um coeficiente de determinacéo de 0,9449. A equacéo da reta é 1/intensidade=
0,00562 + 0,00209 [Glicose]/mmol L, Figura 9.
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Figura 9. Curva de calibragdo para a determinagao de glicose.

O sensor colorimétrico mostrou boa reprodutibilidade (coeficiente de variacao de
4,9% para n =3) e 6tima seletividade para a determinacao de glicose comparado com

outros agucares e agentes redutores, como mostra a Figura 10.
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Figura 10. Histograma da componente magenta para a glicose e possiveis interferentes.
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41 CONCLUSOES

Diferentemente dos testes rapidos em papel para determinacdo de glicose, que
frequentemente empregam sistemas enzimaticos, aqui foi apresentado um método néo
enzimatico de facil preparagéo, baseado no principio de que a glicose pode atuar como um
agente redutor para a sintese de AuNPs, resultando no aparecimento de uma coloragéo
vermelho vinho caracteristico, devido a banda de absor¢do em 500 nm, que se torna
mais intensa conforme aumenta a concentracéo de glicose. A intensidade da componente
magenta (M) do sistema de cores CMYK mostrou uma boa correlagdo com a concentragao
de glicose na faixa de 0,05 mmol L" a 5 mmol L. Finalmente, cabe destacar que sensores
colorimétricos baseados em papel e combinados com ferramentas digitais sdo alternativas

promissores e sustentaveis comparado com os métodos tradicionais.
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