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Compasito condutor de silica carbono modificado com nanoparticulas de prata: aplicacao
como sensor eletroguimico para deteccao de farmacos na industria farmacéutica

Danielle S. da Rosa (IC), Edilson V. Benvenutti (PQ).

INTRODUCAO

Os materiais de carbono ceramico possuem caracteristicas que os tornam
muito atrativos para o desenvolvimento de sensores eletroquimicos, pois
produzem sistemas estaveis, robustos, de baixo custo, e, principalmente, com
superficie renovavel. A modificacdo dos mesmos com nanoparticulas metalicas
(NPs), como a Ag, amplia as possibilidades de aplicacdo dos métodos
eletroanaliticos, tornando os eletrodos mais seletivos, mais sensiveis e com
maiores taxas de transferéncia eletrOnica para 0S processos redox em
comparacao com o substrato ndo modificado.

Neste trabalho, um compoésito de carbono ceramico condutor, modificado
com AgNPs, estabilizadas por um silsesquioxano ionico foi obtido e caracterizado.
Esse material foi aplicado na deteccdo quantitativa de sulfametoxazol (SMX) e
trimetoprim (TMP), e sua performance como sensor eletroquimico para deteccéo
desses analitos foi avaliada por voltametria de pulso diferencial (PD).

EXPERIMENTAL

O material carbono ceramico (SiO./C) foi sintetizado, por policondensacéao
de tetraetilortossilicato na presenca de particulas de grafite. Uma dispersao de
AgNPs foi preparada em meio aquoso utilizando o Dabco-silsesquioxano idnico,
SiDb(NO,),, como agente estabilizante, e foi colocada em contato com a matriz.
Apos a lavagem, e secagem do material, foram construidos discos de 6 mm de
diametro e 0,5 mm de espessura por meio da prensagem do material os quais
foram usados como eletrodos (Figura 1).

Figura 1: Esquema representativo do processo de imobilizacdo de AQNPs em SiO,/C, e preparacéo
dos eletrodos de trabalho.

RESULTADOS E DISCUSSAQ

A dispersao de AgNPs apresentou coloracao amarela intensa e um
maximo de absorcdo em 401 nm no espectro UV-Vis (Figura 2 (A)). A presenca
dessa banda indica a formacao de AgNPs esféricas com diametro medio entre 2-
10 nm. Pela imagem de microscopia eletronica de transmissédo (TEM) é possivel
observar nanoparticulas com diametro médio de 5,7 nm e desvio padrdo de 2,0
nm (Figura 2 (B) e (C)).
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Figura 2: (A) Espectro de absorcéo na regiao do UV-Vis da dispersédo de AgNPs. (B): Imagem de TEM
da disperséo de AgNPs. (C): Histograma de distribuicdo de tamanho das AgNPs.

As isotermas de adsorcao e dessorcado de N,, obtidas na temperatura de
ebulicdo do nitrogénio liquido, sao caracteristicas de materiais mesoporosos,
pode-se constatar que a presenca das AgNPs nao produz alteracoes marcantes
na isoterma e no diametro de poros. Indicativo da formacdo de um filme na
superficie do material (Figura 3 (A) e (B)).

Na imagem de microscopia eletronica de varredura (MEV) obtida para o
material de SiO,/C/AgNPs, com os elétrons retroespalhados, as AgNPs podem ser
distinguidas pelos pontos brancos densos e brilhantes as quais estdo dispersas
pela superficie do material (Figura 4 (A)).
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Figura 3: (A) Isotermas de adsorcéo e dessorcéo de N, e (B) Curvas de distribuicdo de tamanho
de poros para os materiais SiO,/C e SiO,/C/AgNPs.
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Figura 4: (A) Imagem de MEV do material de SiO,/C/AgNPs obtidas com magnificagédo de 5000
vezes e (B) VCs dos materiais SiO,/C e SiO,/C/AgNPs com v = 20 mV s em tampao Britton-

Robinson 0,1 mol L1 pH =5,5.

Nos ensaios de voltametria ciclica (VC) (Figura 4 (B)) foi possivel

observar os picos caracteristicos das reacdoes de oxirreducédo da prata no

material SiO,/C/AgNPs, sendo esse mais um indicio da ancoragem das AgNPs

na matriz de silica carbono.

Atraves da analise de PD foi possivel observar que a intensidade da
corrente de pico como uma funcado da concentracdo de SMX (Figura 5 (A)) e
TMP (Figura 5 (B)) exibe uma relacéo linear no intervalo de concentracao entre

24,9 e 169,0 umol L1,

Ip (1A) = 0,20[SMX] (umol L™") + 8,1
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Figura 5: Voltamogramas de PD obtidos para o material SiO,/C/AgNPs frente a adicoes
consecutivas de (A) SMX e (B) TMP na faixa de 24,9 a 169,0 umol L%, em tampéao Britton-
Robinson 0,1 mol L1 v=20mV s'1, e pH=5,5.

CONCLUSAO

O material SiO,/C/AgNPs apresentou respostas bastante sensiveis para

os analitos estudados, o que conduziu a baixos valores de limite de deteccao e
ressaltou sua potencial aplicabilidade para a deteccao de SMX e TMP em
industrias farmacéuticas, visto que trata-se de um sistema bastante simples, de
baixo custo, e que pode ser reutilizado atraves de um simples processo
envolvendo o polimento e renovacao da superficie eletroativa.
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